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(57) Abstract 

A method for scenting fabrics being washed in the presence of a lipase-containing detergent, whereafter they are optionally treated 
with a fabric softener. The method is characterised in that said detergent and/or said fabric softener contain a compound of formula (I), 
wherein (a) R is a radical derived from an odoriferous alcohol of formula ROH, and Y is a saturated or unsaturated, straight or branched 
C7-24 allcyl radical, or a group -(CH2)nCOOR wherein R is as defined above aixi n is an integer of 0-6; or (b) Y is a saturated or unsaturated, 
straight or branched C7.24 aJkyl radical, and R is a group of formula (i), wherein either is hydrogen and R^ is an alkylidene radical 
derived from an odoriferous aldehyde of formula fii), or R^ is an alkyUdcne radical and is an alkyl radical, Ri and R2 being derived 
from an odoriferous ketone of formula (iii), and optionally forming part of an optionally substituted ring containing 5-18 carbon atoms, as 
shown by the dotted line. The method is advantageous in that it provides slow release of said odoriferous alcohol, aldehyde or ketone and. 
thereby prolongs the fabric scenting e£fect thereof. 
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(57)Abreg6 

Oo deciit UD procede pour le parfumage de textiles soumis au lavage en presence d^un detergent contenant une lipase, smvi 
facultativeroent d'un traitement avec un adoucissant textile, le procede etani caracterisc en ce que ledit detergent et/ou ledit adoucissant 
contiennent un compose de fonnule (I) dans laquelle (a) R represente un radical derive d'un alcool odorant de formulc ROH et Y rcpresente 
un radical alkyle de C? a C24, lineaire ou ramifie, sature ou insature, ou un groupc -{CH2)nCO0R dans lequel R est defini comme ci-dessus 
ct n est un nombre entier de 0 a 6; ou (b) Y represente un radical alkyle de C7 a C24, lineaire ou ramifie, sature ou insature, et R represente 
un gipupe de formulc (i) dans laquelle, soit R* represente Thydrogcne ct R^ represente un radical alkylidcne derive d'un aldehyde odorant 
de formulc (ii) soit R^ represente ud radical alkylidene ct R* un radical alkyle, R' et R^ etant derives d'une cetone odorante de formule (iii) 
et pouvant faire partie d*un cycle tel qu'indique par la ligne pointillee, contenant de 5 a 18 atomes de carbone, eventuellement substitue. 
Le precede a Tavantage de foumir un effet de diffiiaon lente ("slow release**) dudit alcooU aldehyde ou cetone odorants en piolongeant 
ainsi F effet odorant de ces demiers sur les tissus. 
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Procede de parfumage de textiles 
Domaine technique et techniq ue anterietire 

5 

La pr^sente invention a trait h la parfumerie et, plus 
particuli^rement, k des detergents et adoudssants textiles parfum^s am61ior6s. 

On connait, depuis un certain nombre d'ann^es, Tutilisation 
d'enzymes dans des detergents pour le linge, dans le but d'en ameiiorer 

10 Tefficadte. Parmi ces enzymes, les lipases sont particuUerement pr^f^rees, en 
raison de leur capadtd d'hydrolyser les mati6res grasses sur du linge sale et de 
fadliter ainsi leur nettoyage. Cependant, il est coimu que des probl^es de 
mauvaises odeurs peuvent parfois surgir dans certaines conditions 
d'application. Pour palier ces effets malodorants, xme m^thode a 6te propos6e 

15 (voir par exemple EP 430 315) consistant i choisir soigneusement les 
ingredients parfumants incorpores dans les detergents et qui, par suite du 
lavage, sont deposes sur les tissus- Un parfumage approprie de ces detergents 
apparait done comme extremement important. 

D'autre part, il serait souhaitable que ces detergents et adoudssants 

20 textiles parfumes ptiissent rmpartir aux textiles ime odeur de longue duree, 
de sorte que Tutilisateur ait ime perception de cette odeur mSme longtemps 
apres le lavage des textiles et le sediage subsequent. A cet effet, il est connu 
d'utiliser dans les detergents et adoudssants textiles des ingredients 
parfimiants ayant une bonne tenacite sur les tissus, c'est-^-dire des 

25 ingredients dont Fodeur, une fois impartie au textile lors du lavage, puisse 
§tre pergue par la suite par le consommateur pendant plusieurs jours- 
Toutefois, de nombreuses substances parfumantes sont connues pour 
posseder des odeurs extrgmement agreables, et notamment ime qualite dite 
de "fraicheur" souvent assodee k la notion de proprete, lesquelles substances 

30 sont malheureusement peu tenaces, ou meme pas tenaces du tout, sur du 
linge, de sorte que leur effet parfumant n'est per?u que brifevement, au plus 
pendant quelques heures aprfes les operations de lavage et de sechage. Or, il 
serait bien entendu trfes souhaitable que Ton puisse prolonger Teffet odorant 
de telles substances et ainsi la "fraicheur" du linge pendant plusieurs jours. 
* 35 La presente invention apporte precisement tme solution nouvelle 

i ce problfeme- Nous avons maintenant decouvert, de fagon inattendue, un 
meiUeur procede de parfumage de textiles laves avec des detergents contenant 
des lipases. Nous avons en effet pu etablir qu'en ajoutemt des ingredients 
particuliers au detergent pour le linge, et/ou k Tadoudssant textile applique 
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par la suite, on pouvait dairement amfliorer I'odeur du linge traits avec ces 
produite et prolonger, de fagon remarquable, la fragrance de celxii-ci aprfes 
s^chage 

5 Expose de rinvenrion 

Un premier objet de Tinvention est done de foumir un proc^d4 
pour le parfumage de textiles souznis au lavage en presence d'un detergent 
contenant une lipase, suivi facultativement d'un traitement avec un 
10 adoudssant textile, le proo6d6 6tant caract^ris^ en ce que ledit detergent et/ou 
ledit adoucissant contiexment un compost de fonnule 

Y— (I) 

dans laquelle 

a. R repr&ente un radical d^riv^ d'un alcool odorant de fonnule ROH et Y 
repr^sente un radical alkyle de C7 k C24, lin^aire ou ramifi^, satur^ ou 
insaturS, ou un groupe -(CH2)n^OOR dans lequel R est defini comme d- 

dessus et n est un nombre entier de 0 & 6 ; ou 

b. Y repr^sente un radical alkyle de C7 ^ C24/ lin^aire ou ramifi^, satur^ ou 
insatur^, et R repr^ente un groupe de fonnule 




25 dans laquelle, soit R^ repr6sente Thydrog^e et R^ reprdsente un radical 

alkylid^e deriv4 d*un alddhyde odorant de fonnule 




30 soit R2 repr^sente im radical alkylid^ne et R^ un radical alkyle, R^ et R^ 

6tant d6riv6s d- une cetone odorante de formule 




15 



20 
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et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqu4 par la ligne pointillee, 
contenant de 5 ^ 18 atomes de carbone, eventuellement substitue. 

Par iin radical alkylidtoe d^iv6 d'tme c^tone ou aldehyde odorant, on 
entend id im radical qxii, lors de la transformation de T^nol-ester (I) en ledit 

5 ald^yde ou cetone, reg^n^re le groupeR correspondant substituant de cet 
aldehyde ou c^toiie. Ainsi, par exemple, lorsque I'aldehyde odorant est le 
3,7-diin6thyl-6-oct6nal (R est 3,7-dim6thyl-6-octenyle), le radical alkylid^ne 
correspondant dans T&iol-^ter (I) est le 3,7-dim6thyl-l,6-octadi6nyle. 

Selon une variante de Tinvention, on foumit un proc6d6 pour le 

10 parfumage de textiles soumis au lavage en presence d'un detergent contenant 
une lipase, lequel proc6d6 comprend le traitement desdits textiles, aprfes le 
cycle de lavage, avec un adoucissant textile contenant un compost de 
formule (1) telle que definie auparavant 

Par "alcool odorant", "aldehyde odorant" et "cetone odorante" on 

15 entend id un quelconque alcool, aldehyde, respectivement cetone d'usage 
courant en parfumerie, lequel est capable d'impartir, lors du processus de 
lavcige et/ou lors du traitement avec un adoudssant, une odeur k des textiles. 
Nous avons en eff et d^couvert que Teffet parf lunant de tels composes 
pouvait etre reinarquablement am^lior^, et notamment leur diffusion 

20 prolong§e, si on les remplagait dans le detergent ou adoudssant textile 
employ^ par le compost (1) correspondant. 

Ce r^ultat est d'autant plus surprenant que les composes (I) sont, 
soit eux-memes d6poiuvus d'odeur, soit lis possfedent des odeurs faibles et 
sans caract^re, done sans int6ret apparent pour la parfumerie. Or, 

25 lorsqu'utilis^ selon I'invention, ils sont non seulement capables d'impartir 
aux textiles I'odeur caract^ristique de I'alcool, aldehyde ou cetone 
correspondants, mais ^galement d'en prolonger I'effet de diffusion, de fa^on 
que cette odeur se developpe pendant des periodes de temps beaucoup plus 
longues que dans le cas ou Ton ajoute lesdits alcool, aldehyde ou cetone 

30 correspondants directement aux detergents ou adoudssants textiles. Ainsi, 
Temploi des composes (I) selon le proc6d6 de Tinvention se traduit par une 
augmentation de la substantivit^ des alcools, aldehydes ou c^tones 
correspondants. 

Les avantages du procede apparaissent encore plus evidents dans le 
35 cas des nombreux alcools odorants que Ton sait trfes peu tenaces stu* des 
textiles soumis k lavage et dont Todeur, bien que distinctement pergue k la 
sortie de la machine k laver, ne demeure pas sur le linge et ne peut plus etre 
perfue au-delk de 12 k 24 h. 
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De nombreux exemples de tels alcools peuvent §tre trouv6s dans 
Tart ant^rieur, dont quelques uns ne contribuent k Todeur des tissus que 
pendant trfes peu de temps, et sans doute beaucoup d'autres seront-ils 
d6couverts dans le futur. Pour tous ces alcools, le proc6d6 selon Tinvention 

5 permet d'amfliorer de fagon surprenante leur performance odorante sur les 
textiles, en prolongeant le temps de diffusion de leurs notes caract6ristiques et 
ainsi le temps pendant lequel ils contribuent significativement k Todeur 
globale. Nous avons en effet constate que Tutilisation des composes (I) 
correspondants dans les detergents et/ou adoucissants textiles permettait 

10 d'obtenir un effet parfumant equivalent k celui que Ton aurait observe avec 
la diffusion prolongee ("slow-release") de Talcool^ si une telle diffusion avait 
6t6 possible, ce qui n'est pas le cas dans la pratique. 

Bien entendu, on ne peut pas donner une liste exhaustive des 
alcools de formule ROH connus k ce jour qui sont capables d'impartir des 

15 odeurs agr^ables aux textiles traites avec des produits de lessive parfumSs k 
Taide desdits alcools, et dont Teffet parfumant peut etre remarquablement 
am^lior^ selon Tinvention. Cependant, k titre d'exemple, on peut dter des 
alcools tels que Talcool anisique, I'alcool dnnamique, Talcool fenchylique, le 
dec-9-6n-l-ol, le ph6n6thylol, le dtronellol, le 3-methyl-5-ph6nyl-l-pentanol 

20 (origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse), le Mayol ® (7-p-menthan-l-ol; 
origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse), le dihydromyrcenol (2,6-dim6thyl- 
oct-7-^n-2-ol), le g^raniol (3,7-dim6thyl-octa-2,6-di6n-l-ol), le (Z)-hex-3-6n-l- 
ol, le 1-hexanol, le 2-hexanol, le 5-ethyl-2-nonanol, le nona-2,6-di^n-l-ol, le 
born^ol, le oct-l-6n-3-ol, le 4-cyclohexyl-2-m6thyl-2-butanol (origine : 

25 Firmenich SA, Genfeve, Suisse), le 2-m6thyl^phenyl-2-butanol, le 2-'m6thyl- 
l-ph6nyl-2-propanol, le cydom^thyldtronellol, le d^anol, le dihydroeug^6nol, 
le 8-p-menthanol, le 3,7-dim6thyH-octanol, le 2,6-dim6thyl-2-heptanol, le 
dod^canol, I'eucalyptol, Teug^nol, le Florol® (t6trahydro-2-isobutyl-4- 
m&hyl-4(2H)-pyranol ; origine : Firmenidi SA, Geneve, Suisse), Tisoeugdnol, 

30 le linalol, le Tarragol ® (2-m6thoxy-4-propyl-l-cylohexanol ; origine : 
Firmenich iSA, Genfeve, Suisse), le terpin6ol, le t^trahydromuguol, le 3,7- 
dim6thyl-3-octanol et le Lyral ® (3 et 4-(4-hydroxy-4-m6tiiylpentyI)-cydohex-3- 
fene-l-carbald6hyde ; origine : International Flavors and Fragrances, USA). 

n est bien Evident, cependant, que le proc^d^ de I'invention est tout 

35 k fait g#n6ral et peut avoir trait k bien d'autres alcools que Thomme du 
metier est k meme de choisir de par ses connaissances de Tart et en fonction 
de Teffet olfactif qu'il desire obtenir. 
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Des considerations analogues s'appliquent aux aldehydes de 

formule 

^^o 

5 et aux c^tones de formule 




Le proc6d6 de Tinvention se revile tout k fait avantageux d^s lors que des 

10 composes tels que susmentionn^s pr^sentent une faible t6nacit6 sur tissu, et 
nombreux sont les aldehydes et c6tones odorants dont la performance sur les 
textiles se trouve nettement am61ior6e lorsque ces composes exercent leur 
activity parfumante par le biais des 6nol-esters de formule (I) correspondants. 

De nouveau, bien que Ton ne puisse pas dter de fagon exhaustive 

15 tous les aldfihiydes et clones odorants pouvant ^tre employes selon le proc^^ 
de Tinvention, on peut mentionner k titre d'exemple des composes tels que 
les aldehydes Ce 2l C12, Tald^hyde hydratropique, le methyl nonyl 
ac6tald6hyde, Tald^hyde ph^nylpropionique, TAcropal ® [3- ou 4-(4-m6thyl-3- 
pent6nyl)-3-cydohexfene-l-carbald^hyde ; origine : Givaudan-Roure, Vernier, 

20 Suisse], le 2-m6thyld6canal, le 4-isopropyl-l-benz6neac6tald^hyde, le (4- 
m6thyl-l-ph^nyl)ac6tald6hyde, le Z-6-non6nal, le citral, le dtronellad, le 9- 
d6c6nal, le 3-(4-isopropyH-ph^nyl)-2-m6thylpropanal (origine: Firmenich 
SA, Geneve, Suisse), le (E,E)-2,4-heptadi6nal, le (E,E)-2,4-nonadi6nal, le (E,E)- 
2,4-d6cadi6nal/ le 5,9-dimethyl-4,9-decadi6nal, le (Z)-6-oct6nal, le Farenal ® 

25 (2,6,10-trim6thyl-9-imd&:6nal ; origine : Givaudan-Roure, Vernier^ Suisse), le 
Foliaver ® [3-(4-m6thoxy-l-ph6nyl)-2-m6thylpropanal ; origine : International 
Flavors and Fragrances, USA], THeliopropanal ® [3-(l,3-benzodioxol-5-yl)-2- 
m^fliylpropanal ; origine : International Flavors and Fragrances, USA], le (Z)- 
4-hept6nal, le 3,5,5-trim6thylhexanal (origine : International Flavors and 

30 Fragrances, USA), le (4-m6thyl-l-ph6noxy)ac6tald6hyde, Thydroxydtronellal, 
risocydodtral (origine : International Flavors and Fragrances, USA), le 
Lilial ® [3-(4-tert-butyH-ph^nyl)'-2-methylpropanal ; origine : Givaudan- 
Roure, Vernier, Suisse], le l-p-menth6ne-9-carbald^hyde (origine : Firmenich 
SA, Gendve, Suisse), le Lyral ® [3- et 4-(4-hydroxy-4-m6thylpentyl)-3- 

35 cydohex&ne-l-carbald^hyde ; origine : International Ravors and FragTcinces, 
USA], le 2,6-dim€thyl-5-heptenal, le l-p-menth^n-9-al, le (E)-2-octenal, le 
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(2E^Z)-2,6-nonadii6nal, le 3-m6thyl-5-ph6nylpentanal, le (E)-4-d6c6nal, le (E)- 
2-iind6c6nal, le 3,7-diin6thyloctanal, le Zestover (2,4-dim6thyl-3-cyclohexfene- 
l-carbald3\yde ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse), le 3-ph^ylbutaz\al, 
le Scentenal ® (octahydro-5-m6thoxy-4,7-m6thano-lH-indfene-2- 

5 carboxald^hyde ; origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse), le 2,5,9-trim6t3iyl- 
4,9-d6cadi6nal, I'ald^yde Intxeleven (und^c^nal ; origine : International 
Flavors and Fragrances, USA), Taldfihyde 4-m6thyl-ph6nyl-propionique, la 4- 
(4-hydroxy-l-ph6nyl)-2-butanone, la benzylac^tone, les ionones, le 3-(4-tert- 
butyl-l-ph6nyl)propanal, la carvone, le 3,7-diin6thyl-l,l-bis(ll- 

10 m6thyldod6cyloxy)-2,6-octadi6ne, la muscone, la 2-pentyH-cyclopentanone, 
r^thyl amyl c6tone, T^tiiyl pentyl c6tone, la 2-heptyH-cyclopentanone, la 
g6ranylac6tone, I'lralia ® (m^thylionone ; origine : Firmenich SA, 'Geneve, 
Suisse), riso E super [l-(octahydro-2,3,8,8-t6tram6thyl-2-naphtal6nyl)-l- 
^thanone ; origine : International Flavors and Fragrances, USA], la 6-m6thyl- 

15 5-hept6n-2-one, le jasmonate de m6thyle, la m6thyl hexyl c^tone, la methyl 
pentyl c6tone, la m6thylnonyl c6tone, la cis-jasmone, I'Hedione ® 
(dihydrojasmonate de mSthyle ; origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse), la 
civettone, la 4-(l,l-dim6thylpropyl)-l-cyclohexanone, I'Exaltone ® 
(cyclopentad6canone ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse), le 2,6,6- 

20 trim6thyl-2-cyclohexfene-l,4-dione, la p-tert-butylcyclohexanone, la 
tricyclo[6.2,1.02r7]und6c-9-6n-3-one (origine : Firmenich SA, Geneve, Suiisse), 
la 10,10-dim6thyl-tricydo [7.1.1.0^/7]und^c_2-6n-4-one (origine : Firmenich SA, 
Geneve, Suisse), le Vertofix coeur (origine : International Flavors and 
Fragrances, USA), la perhydro-5,5,8a-trim6thyl-2-naphtal6none (origine : 

25 i5rm€nich SA, Gendve, Suisse) ou la 5-m6thyl-exo-tricyclo[6.2-1.02#7]und6can- 
4-pne- 

n convient de noter, par ailleurs, que le proc^6 de Tizivention est 
d*tm usage bien plus gto^ral que le parfumage am^or^ des textiles trait^s 
avec des produits de lessive contenant des lipases. II constitue, en effet, un 

30 proc&l^ g^n^al de lavage desdits textiles, qui se r^v&le ^galement avantageux 
dfes lors que Ton desire ameliorer Tactivit^ de certains agents, odorants ou 
autres, couranunent presents dans les produits de lessive, k savoir detergents 
et adoudssants textiles. On sait, par exemple, que ces produits sont des 
milieux trks agressifs, dans lesquels bon nombre d'ingr^dients parfumants, et 

35 notamment d'ald^hydes odorants, se rev^ent instables et ne peuvent done 
etre utilises pour le parfumage desdits produits et des textiles lav(§s avec ces 
produits. L'utilisation selon Tinvention des esters et ^nol-esters de formule 
(I) correspondants peut palier k ce problfeme dfes lors que ces 6nol-esters se 
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r6v61ent plus stables, n est dair 6galement que Ton peut profiter du proc^d^ 
de rinvention pour am^liorer et prolonger I'action d'agents bactericides, 
notamment des alcools, odorants ou pas- 

Ainsi, le proc6d6 selon Tinvention est en effet uri proc6d^ g§n4ral 

5 de traitement de textiles lors du lavage de ces demiers avec un detergent 
cdntenant une lipase, lequel lavage peut ^tre suivi d'un traitement avec un 
adoudssant textile, selon lequel proc^d^ tout alcool, aldehyde ou c^tone 
couramment utilise dans des detergents ou adoudssants textiles pour son 
activity odprante, bactdridde ou autre, peut §tre remplac^ par le compost (I) 

10 coixespondant, dans le but d'en ameliorer Tactivite. 

Les composes (I) sont des entit^s chimiques nouvelles et font ainsi 
egalement Tobjet de Tinvention. Parnu ces composes, ceux dans lesquels Y 
repr^sente un radical alkyle de Cy k C24, lin^aire ou ramifie, satur^ ou 
iiisature, sont des esters ou enol-esters d'addes gras qui ne poss^dent pas eux- 

15 memes une odeur interessante, mais qui, lorsqu'utilises selon le proced^ de 
rinvention, sont capables d'impartir aux textiles les fragrances typiques des 
alcools, aldehydes et c^tones correspondants, definis plus haut- Ces composes, 
en particulier les derives ayant de 12 k 16 atomes de carbone, sont pr6f6r6s 
selon rinvention en raison des resulta:ts partic'uliferement avantageux 

20 obtenus lors de leur utilisation. 

En ce qui Gonceme les composes (I) pour lesquels Y repr^ente un 
groupe -(CH2)nCCXDR , R 6tant defini conune d-dessus et n ^tant un nombre 
entier de 0 ^ 6, il s'agit de diesters nouveaux qui, soit sont depourviis d'odeur, 
soit possfedent des odeurs sans int6ret particulier en parfumerie. Cependant, 

25 ils ont montr^ un comportement semblable h celui des compost (I) dtes d- 
dessus lors de leur utilisation dans le contexte de la pr6sente invention. 

Les composes (1) de rinvention peuvent dtre ajout^s aux detergents 
et adoudssants textiles, soit en T^tat, soit en melange avec d'autres 
ingredients parfumants, solvants ou adjuvants d^usage courant en 

30 parfumerie. Les concentrations dans lesquelles ils peuvent etre ajout^s aux 
detergents et adoudssants textiles sdon I'invention ont des valeurs courantes 
dans Tart poxir ce type de produit. L'homme du metier est k m&me de choisir 
ces valeurs en fonction de la nature du prodiut k parfiimer et de I'effet olfactif 
qull desire obtenir. A titre d*exemple, on peut dter des concentrations de 

35 Tordre de 0,01 i 1%, voire meme jusqu'k 5%, en poids de con\pos4 (I), par 
rapport au poids de composition detergente ou d'adoudssant textile. 

Les detergents et adoudssants textiles selon rinvention peuvent se 
presenter sous forme de poudres ou de solides granulaires, de barres, de pates 
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ou encore de liquides, aqueux ou non-aqueux et cpntieiment des ingredients 
courants dans ce type de prodmt. C'est ainsi que les detergents peuvent 
contenir, en plus de la lipase (voir, par exemple, EP 430 315 pour unie 
description d6taill6e du type de lipases pouvant etre uHlis6es selon la prdsente 

5 invention) par exemple des composes actifs anioniques, cationiques, 
zwitt^rioniques pu non-ioniques, ainsi que des agents de remplissage, 
blanchissants, s6questrants et autres ingredients d* usage courant dans les 
bases d^tergentes destinies au lavage du linge. Une description d^taillee des 
compositions d^tergentes de base qui se pretent k I'utilisation selon le proc6de 

10 de rinvention est ici superflue. De nombreux exemples de telles 
compositions peuvent etre trouves dans Tart et notamment dans la 
litt^rature citee par exemple dans la demande de brevet europeen 
mentionnee plus haut ou encore dans la demande de brevet europ6en EP 397 
245. A titre d'exemple, une base d^tergente de ce type, k laquelle on ajoute la 

15 lipase dans la concentration d^sir^e, peut avoir la composition suivante 
(origine : Henkel KGaA, Dusseldorf, Allemagne) : 

Ingredients % en poids 

Sulfonate lin^aire de sodium alkyl 
20 benzene (longueur moyenne de la 

chaine d*alcanes : C^i^) 8,0 

Alcool de suif ethoxyl6 (14 EO) 2,9 
Savon de sodium 

(longueur de chaine C12-I6 • 13-26% 

25 Cig.22 : 74-87%) 3^ 

Triphosphate de sodium 43,8 

Silicate de sodium (Si02 : Na20=3^:l) 7,5 

Silicate de magn^ium 1,9 

Carboxym^thylcellulose 1^2 

30 Ethyl^nediaminet^traac^tate de sodium 0,2 

Sulfate de sodium 21,2 

Eau 9,8 



35 



Total 100,0 

Des considerations semblables s'appliquent aux bases adoucissantes 
textiles selon I'invention, lesquelles contiendront typiquement des 
ingredients adoudssants cationiques du t3T>e de ceux cit^s dans EP 397 245 ou 
dans la litt^ratiure mentionn^ dans cette reference. 
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Les composes de I'mvention peuvent §tre pr6par6s par des 
m^thodes de s)axth6se conventionnelles. Par example, les d6riv6s d'alcools 
odorants ont pr6par6s par la m^thode d'esterification r^sum^e dans le 
schema de reaction suivant : 



Schema I 



ROH 



YC(0)a 

(C2H5)3N 



YCOOR 



dans lequel Y et R sont d^finis comme k la revendication 1. 
10 Les 6nol-esters d'ald^hydes et c^tones odorants ont ^galement 6t^ 

prepares par des m^thodes conventionnelles, k partir desdits aldehydes et 
c^tones, k I'aide de ructions du type de celles rqjr^sent^es ci-apr6s : 



15 



20 



r2 — C: 



H 



r2 c= 



.a) 



.CHa 



II 

o 



b) 



0 

II 

o 



et Y sont defiius comme ^ la revendication lb. 

a) anhydride acetique; acetate de potassium ; ethylamine ; 120"*; voir, par exemple, D.P. 
Simmons et al., Helv. Chim. Acta 7L 1000 (1988) 

a*) anhydride acetique ; adde p-tolu^nesulfonique (cat.) ; 120'' ; voir, par exemple, T. Taapken 
et al., J. C3iem. Soc Perldn Trans. 1, 1994, 1439 

b) tert-butoxyde de potassium ; YCOQ ; voir, par exemple, P. Duhamel et al., J, Chem. Soc, 
Perldn Trans. I, im 2509 



Les conditions de reaction sont d^crites en detail dans les exemples de 
25 preparation presents ci-apr&s, dans lesquels les temperatures sont en degr6s 
centigrades et les abr^viations ont le sens usuel dans Tart Llnvention sera 
egalement illustr6e ^ Taide d'exemples d' application. 
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Manieres de realiser rinvenKon 

Exemple 1 

5 Preparation de mono-esters 
Methode generale 

A une solution agit6e de Talcool ROH appropri6 (0,064 mole) et tri6thylamme 
10 (7,4 g, 0,073 mole) dans CH2CI2 (110 ml), on a ajout6 goutte-i-goutte pendant 
20 min k 15^ sous N2 le chlorure d'acyle YC(0)a correspondant (0,07 mole), 
oil Y est im radical alkyle de C7 k C24, lin6aire ou ramifie, satxir6 ou insatur^, 
Aprfes 2 h k temperature ambiante, le m^ange a 6t6 verse sur NaHC03 
(exc^s) et la phase organique a ete s6paree. L'extraction de la phase aqueuse 
15 avec CH2CI2 a ete suivie du lavage des phases organiques combinees avec 
NaCl aqueux k 10%, Le prodmt de la reaction a ete seche sur Na2S04, 
concentre et distilie, pour foumir Tester desire k retat pur et avec 80 k 90% de 
rendement. 

20 Les mono-esters suivants ont ete prepares selon la methode generale decrite 
d-dessus. 

a. octanoate de 2-phenyiethyle 
P. eb. 100-101 V4 Pa 

25 nKCHOs) : 2930, 2858, 1728, 1498, 1455, 1168, 1106 cm-1 

RMN(1H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,27(8H) ; 1,59(2H) ; 2,28(t, J=7Hz 

,2H) ; 2,93(t, J=7Hz, 2H) ; 4,29(t, J=7Hz, 2H) V/lO-V^SiSH) 6 ppm. 
RMN(13C) : 173,7(s) ; 138,0(s) ; 128,9(d) ; 128,5(d) ; 126,5(d) ; 64,7(t) ; 35^(t) ; 
34,4(t) ; 31,7(t) ; 29,l(t) ; 28,9(t) ; 25,0(t) ; 22,6(t) ; 14,0(q) 8 ppm. 
30 SM: 248(0, M+), 127(2), 104(100), 57(12). 

b. hexadecanoate de 2-phenyiethyle 
Rt40o 

IR(CHa3) : 2927, 2855, 1728, 1456, 1174 cm-^ 
35 RMN(lH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,26(24H) ; 1,58(2H) ; 2,27(t, J=7Hz, 

2H) ; 2,93(t, J=7Hz, 2H) ; 4,29(t, J=7Hz, 2H) ; 7,20-7^5(5H) 5 ppm. 
RMKr(WC) : 173,7(s) ; 138,0(s) ; 128,9(d) ; 1283(d) ; l26,5(d) ; 64,7(t) ; 35,3(t) ; 
34,4(t) ; 32,0(t) ; 29,7(2t) ; 29,5(t) ; 29,4(t) ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 25,0(t) ; 
22,7(t);14,l(q)Sppm. 
40 SM : 360(0, M+), 104(100). 
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c octanoate de 3.7-dim6thyl-oct-6-6nyle 
P. €b. 108-1090/2,7 Pa 

nKCHQa) : 2829, 2858, 1725, 1460, 1379, 1231, 1171, 1106 cm-l 

RMN(lH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 0,91(d, J=7Hz, 3H) ; 1,10-1,80(15H) ; 

l,61(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; l,98(m, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,10(m, 2H) ; 

5,09(large t, J=7Hz, IH) 6 ppm. 
RMN(13C) : 173,9(s) ; 131,3(s) ; 124,7(d) ; 62,8(t) ; 37,l(t) ; 35,6(t) ; 34,5(t) ; 

31,7(t) ; 29,6(d) ; 29,2(t) ; 29,0(t) ; 25,7(q) ; 25,5(t) ; 25,l(t) ; 22,6(t) ; 

19^q) ; 17,7(q) ; 14,l(q) 6 ppm. 
SM : 282(0, M+), 138(30), 123(56), 109(25), 95(77), 81(100), 69(59). 

d. hexadecanoate de 3,7-dmi4thyl-oct-6-enyle 
P. &). (four k boules) 210-2300/5,3 Pa 
IR(CHa3) : 2827, 2855, 1725, 1465, 1233, 1178 an-1 

RMN(lH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 0,92(d, J=7Hz, 3H) ; 1,15-1,35(26H) ; 

l,44(m, IH) ; l,60(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; 1,50-1,70(4H) ; l,98(m, 2H) ; 

2,28(t, J=7Hz, 2H) ; 4,10(m, 2H) ; 5,09(large t, J=7Hz, IH) 6 ppm. 
KMN(13C) : 173,9(s) ; 131,3(s) ; 124,6(d) ; 62,8(t) ; 37,1 (t) ; 35,6(t) ; 34,5(t) ; 

32,0(t) ; 29,7(2t) ; 29,6(d) ; 29,5(t) ; 29,4(t) ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 25,7(q) ; 

25,5(t) ; 25,l(t) ; 22,7(t) ; 19,5(q) ; 17,7(q) ; 14,1 (q) 6 ppm. 
SM : 394(0, M+), 138(32), 123(30), 95(60), 82(70), 69(70), 57(100). 

e. octanoate de 3-m6thyl-5-ph6nylpentyle 
P. fl). 133-1350/2,7 Pa 

IR(CHa3) : 2930, 2858, 1728, 1496, 1456, 1231, 1171, 1106 

RMN(lH, 360MEiz) : 0^8(1, J=7Hz, 3H) ; 0,98(d, J=7Hz, 3H) ; 13(8H) ; 1,40- 

1,80(7H) ; 2,27(t, J=7Hz, 2H) ; 2,62(m, 2H) ; 4,ll(m, 2H) ; 7,10-7,30(5H) 

6 ppm. 

RMN(13C) : 173,9(s) ; 142,7(s) ; 128,3(2d) ; 125,7(d) ; 62,6(t) ; 38,8(t) ; 35,5(t) ; 

34,4(t) ; 33,3(t) ; 31,7(t) ; 29,6(d) ; 29,2(t) ; 29,0(t) ; 25,0(t) ; 22,6(1) ; 19,5(q) ; 

14,l(q) 6 ppm. 
SM : 304(0, M+), 160(55), 131(30), 104(100), 91(56). 

t hexad^anoate de 3-m6thyl-5-ph6nylpentyle 
P. 6b. (four k boules) 250o/4 Pa 
IR(CHCl3) : 2927, 2855, 1727, 1456, 1235, 1178 cm-l 
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RMN(lH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 0,97(d, J=7Hz, 3H) ; 1,26(24H) ; 

1,48(2H) ; 1^5-1^0(5H) ; 2,27(t, J=7H2, 2H) ; 2^2(m, 2H) ; 4,10(m, 2H) ; 

7,15-7^0(5H) 6ppm. 
RMN("C) : 173,9(s) ; 142^(s) ; 128^(2d) ; 125,7(d) ; 62,6(t) ; 38^(t) ; 35^(t) ; - 

34^(t) ; 33^(t) ; 32,0(t) ; 29,7(2t) ; 29,7(d) ; 29,6(t) ; 29^(t) ; 29,4(t) ; 

29^(t) ; 29,2(t) ; 25,l(t) ; 22,7(t) ; 19^(q) ; 14,l(q) 5 ppm. 
SM : 416(0, M+), 160(43), 129(22), 115(36), 104(72), 91(68), 71(61), 57(100). 

octanoate de 7-p-menthanyle ( ds/ trans 70:30) 
P. ^b. 105-1 150/2,7 Pa 

nKCHQa) : 2929, 2858, 1724, 1453, 1232, 1172, 1106 cm-1 

RMN(lH, 360MHz) : cis-7 : 0,86(d, J=7Hz, 6H) ; 0,88(t, J=7Hz, 6H) ; 2,30(1, 

J=7Hz, 2H) ; 4,02(d, J=7Hz, 2H) 6 ppm. 

traiis-7 : 2,30(t, J»7Hz, 2H) ; 3,88(d, J=7Hz, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C) : cis-7 : 174,0(s) ; 66,6(t) ; 43,D(d) ; 34,5(t) ; 33,9(d) ; 30,6(d) ; 

29,9(t) ; 29,2(t) ; 29,l(t) ; 26,5(t) ; 25,6(t) ; 25,l(t) ; 20,3(q) ; 14,0(q) 5 ppm. 
traiis-7 : 174,0(s) ; 69,5(t) ; 44,l(d) ; 37,5(d) ; 32,9(d) ; 31,7(t) ; 

22,6(t) ; 193(q) ; 14,0(q) 8 ppm. 
SM : cis-7 : 282(0, M+), 138(23), 123(17), 109(35), 95(100), 81(27). 

traiis-7 : 282(0, M+), 138(27), 123(17), 109(22), 95(100), 81(35). 

octanoate de d6c-9-^yle 
P. 6b. 120-1210/2,7 Pa 

IR(CHa3) : 2830, 2857 1725, 1466, 1171 cm"^ 

RMN(lH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 13(18H) ; 1,61(4H) ; 2,04aarge q, 
J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, IH) ; 4,99(large d, J=17Hz, IH) ; 5,80(m, IH) 5 ppm 

RMN(13C): 173,9(s); 139,l(d); 114,2(t) ; 64,4(t); 34,5(t); 33,8(t) ; 31,8(t) ; 
29,4(0 ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 29,l(t) ; 29,0{2t) ; 28,8(t) ; 26,0(t) ; 25,l(t) ; 
22,7(t);14,l(q)5ppm. 

SM : 282(0, M+), 145(38), 109(38), 96(86), 82(89), 68(91), 55(100). 

nonanoate de d6c-9-^nyle 

P. 6b. (four k boules) 130-160o/2,7 Pa 

IR(CHa3): cm-1 

RMN(1H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(20H) ; 1,61(4H) ; 2,04 
aarge q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J==7Hz, 2H) ; 4,93(large 
d, J=llHz, IH) ; 4,99aarge d, J=17Hz, IH) ; 5,80(m, IH) 6 ppm. 
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RMN(13C) : 174,0(5) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,4(t) ; 34,5(t) ; 33,8(t) ; 31,9(t) ; 

29,4(t) ; 29^(t) ; 29,2(2t) ; 29,l(t) ; 29,0(t) ; 28,7(t) ; 26,0(t) ; 25,l(t) ; 

22,7(t);144(q)5ppm. 
SM : 296(0, M+), 159(27), 138(28), 96(100), 82(75), 68(73), 55(83). 

j. d6canoate de d6c-9-6nyle 
P, €b. 144-1450/2,7 Pa 

IR(CHCl3) : 2929, 2856 1726, 1466, 1178 cm-1 

RMN(lH, 360MHz) : 038(t J=7Hz, 3H) ; 1,30(22H) ; 1,61(4H) ; 2,04(large q, 
J=7Hz, 2H); 2,29(t, J=7Hz, 2H); 4,05(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, IH) ; 4,98aarge d, J=17Hz, IH) ; 5,80(m, IH) 6 ppm. 

RMN(13C) : 173,9(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,4(t) ; 34,5(t) ; 33,8(t) ; 31,9(t) ; 
29,5(t) ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 29,l(t) ; 29,0(t) ; 28,7(t) ; 26/)(t) ; 25,l(t) ; 22,7(t) ; 
14,l(q) 8 ppm. 

SM : 310(0, M+), 138(33), 109(29), 96(100), 82(82), 68(98), 

k. und^canoate de 

P. 6b. (four k boules) 130-150O/20 Pa 
HKCHClg): cm-1 

RMN(lH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(24H) ; 1,61(4H) ; 
2,04aarge q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 
4,93aarge d, J=llHz, IH) ; 4,99(large d, J=17Hz, IH) ; 5,81(m, IM) 
5 ppm. 

RMN(13C) : 173,9(8) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,4(t) ; 34,5(t) ; 33,8(t) ; 32^0(t) ; 

29,6(20 ; 29,4(2t) ; 29,3(t) ; 29,l(t) ; 29,0(t) ; 28,8(t) ; 26,0(t) ; 25,l(t) ; 

22,7(t);14,l(q)5ppm. 
SM : 324(0, M+), 187(20), 138(43), 109(33), 96(100), 82(96), 68(89), 55(91). 

L dod^canoate de d6c-9-6nyIe 
P.6b.l64-165o/4Fa 
IR(CHCl3) : 2928, 2856 1726, 1216 cm-1 

RMN(1H, 360MHz) : 0,89(t, J=7Hz, 3H) ; 1,28(26H) ; 1,62(4H) ; 2,04aarge q, 
J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, IH) ; 4,98aarge d, J=17Hz, IH) ; 5Wm, IH) 5 ppm. 

RMN(13C) : 174,0(s) ; 139,2(d) ; 114,2(t) ; 64,4(t) ; 34,5(t) ; 33,8(t) ; 32,0(t) ; 
29,6(t) ; 29,5(t) ; 29,4(2t) ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 29,l(2t) ; 28,9(t) ; 28,7(t) ; 
26,0(t) ; 25,1(0 ; 22,7(0 ; 14,1 (q) 5 ppm. 

SM : 338(0, M+), 138(48), 109(35), 96(100), 82(96), 68(89), 55(98). 
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m. ♦riHA'ann ate de d6o-9-4nyle 

P. &>. (four k boules) 150-175O/13 Pa 
nKCHQa): 

RMN(lH, 360MHz): 0^(t, J=7Hz, 3H) ; 1^0-1,45(28H) ; 1,61 (4H); 
5 2,04aarge q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,05(t, J=7H2, 2H) ; 

4,93aarge d, J=llHz, IH) ; 4,99(large d, J=17Hz, IH) ; 5^1(m, IH) 
6 ppm. 

RMN(13C): 174,0(s) ; 139,1 (d); 114,2(t) ; 64,4(t) ; 343(0 ; 33,8(t) ; 32,0(t) ; 
29,7(t) ; 29,5(t) ; 29,4(t) ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 29,l(t) ; 29/)(t) ; 28,7(t) ; 26/)(t) ; 
10 25,1 (t) ; 22,7(t) ; 14,l(q) 8 ppm. 

SM : 352(0, M+), 138(52), 110(41), 96(99), 82(83), 68(93), 55(100). 

n. t^trad^canoate de d<So-9-6nyle 
P. eb. (four k boxUes) 200-220O/4 Pa 
15 IR(CHCl3) : C3n-1 

RMN(1h; 360MHz) : 038(t, J=7Hz, 3H) ; 1,28(30H) ; 1,62(4H) ; 2,04(large q, 
J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, IH) ; 4,99aarge d, J=17Hz, IH) ; 5,81(in, IH) 5 ppm. 

RMN(13C): 174,0(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,4(t); 34,5(t); 34,5(0; 33,8(0 ; 
20 32,0(t) ; 29,7(t) ; 29,5(0; 29,4(t) ; 29,3(20 ; 29,1(0 ; 29/)(0 ; 28,7(0 ; 

26,0(t) ; 25,1(0 ; 22,7(0 ; 14,1 (q) 6 ppm. 

SM : 366(0, M+), 138(52), 110(47), 96(100), 82(96), 55(96). 

o. pentad6canoate de d6c-9-^yle 
25 P. 6b. (four k boules) 175-2100/13 Pa 
nKCHQa): cm-1 

RMN(lH, 360MHz): 0,88(t, J»7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(32H) ; 1,62(4H) ; 

2,04aargeq, J=7Hz, 2H); 2,29(t, J=7Hz, 2H); 4,06(t, J=7Hz, 2H); 

4,93aarge d, J=llHz, IH) ; 4,99(large d, J=17Hz, IH) ; S^Km,. IH) 
30 8 ppm. 

RMN(13C) : 174,0(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,4(0 ; 34,5(t) ; 33,8(0 ; 32,0(0 ; 

29,7(20 ; 29,5(0 ; 29,4(0 ; 29,3(0 ; 29,2(0 ; 29,1(0 ; 29,0(0 ; 28,7(0 ; 

26,0(0 ; 25,1(0 ; 22,7(0 ; 14,l(q) 6 ppm. 
SM : 380(0, M+), 138(50), 110(30), 96(100), 82(85), 68(79), 55(80). 



35 



hexad6canoate de d6c-9-^yle 

RMN(lH, 360MHz) : 5,84(m, IH) ; 4,95(m, 2H) ; 4,05(t, 2H) ; 3,73(q, 4H) ; 
2,31(t, 2H) ; 2,05(large q, 2H) ; 1,61 (m, 4H) ; l,2-l,4aarge m, 30H) ; 
0,89(m, 3H) 8 ppm. 
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RMN(13C) : 14,12(q) ; 18,44(q) ; 22,72(t) ; 25,06(t) ; 25,95(t) ; 28,68(t) ; 28,92(t) ; 
29,05(t); 29,21 (t); 29,30(t) ; 29,39(t) ; 29,51 (t) ; 29,64(t) ; 29,71 (t) ; 
31,95(t); 33,80(t); 34,45(t) ; 58,45(t) ; 64,41(t) ; 114,17(t) ; 139,16(d) ; 
174,07(s) 5 ppm. 
5 SM : 394(0, M+), 96(72), 83(70), 82(88), 55(100). 

q. hexad^canoate de l-m4thvlpentvle 

RMN(lH, 360MHz) : 4,90(m, IH) ; 2,26(t, 2H) ; l,65(m, 4H) ; l,25-l,32(in, 
28H) ; l,20(d, 3H) ; 0,89(q, 6H) 5 ppm. 
10 RMN("C) : 13,97(q) ; 14,00(q) ; 20,40(q) ; 22,56(t) ; 22,7(t) ; 25,l(t) ; 27,6(t) ; 

29,2(0 ; 293(t) ; 29,4(t) ; 29,5(t) ; 29,6(t) ; 29,7(0 ; 29,73(0 ; 31,97(0 ; 
34,83(0 ; 35,75(0 ; 70,74(d) ; 173,50(s) 5 ppm. 
SM : 84(100), 69(50), 57(70), 55(62), 43(98). 

15 r. hexadecanoate de 7-p-menthanvle 

RMN(lH, 360MHz) : 0,80-0,95(m, 9H) ; l,2-2,0(large m, 37H) ; 2,32(t, 2H) ; 

3,88 et 4,02(d, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C) : 14,09(0 ; 19,8(0 ; 20,2(0 ; 22,7(0 ; 25,12(0 ; 22,56(0 ; 26,44(0 ; 
29,10(t) ; 29,22(0 ; 29^0(0 ; 29,38(0 ; 29,51(0 ; 29,63(t) ; 29,71(0 ; 
20 29,92(0 ; 30,54(d) ; 31,97(t) ; 32,90(d) ; 33,90(d) ; 34,50(0 ; 37,50(d) ; 

42,98(d) ; 44,ll(d) ; 66,62(0 ; 69,50(0 ; 174,05(s) 5 ppm. 
SM : 93(70), 77(33), 69(100), 43(48), 41(92). 

s. hexadecanoate d'hexyle 

RMN(lH, 360MHz) : 4,02(t, 2H) ; 3,86aarge q, 2H) ; 2^t, 2H) ; l,60aarge m, 

4H) ; l,2-l,4(large xiw 28H) ; 0,90(m, 6H) 5 ppm, 
RMN(13G) : 14,l(q) ; 13,97(q) ; 22,58(0 ; 22,74(0 ; 25,11(0 ; 25,68(0 ; 28,75(0 ; 
29,24(t) ; 2934(t) ; 29,41(0 ; 29,54(t) ; 29,67(0 ; 29,72(0 ; 29,74(0 ; 
31,51(0 ; 32,00(0 ; 34,50(0 ; 58,42(0 ; 64,46(0 ; 174,07(s) 5 ppm. 
SM : 340(2, M+), 84(100), 57(55), 56(58), 43(80). 

t. hexadecanoate de (Z)-hex-3-enyle 

RMN(lH, 360MHz) : 5,45(m, IH) ; 5,26(m, IH) ; 4(t, 2H) ; 3,42(s, 4H) ; 2,2- 
3,3(m, 8H) ; 2,0(m, IH) ; l,6(m, 8H) ; l,2(large m, 30H) ; 0,8-l,0(m, 6H) 
35 5 ppm. 

RMN(13C) : 14,14(q) ; 14,24(q) ; 20,63(t) ; 22,73(0 ; 25,02(0 ; 25,59(0 ; 26,37(0 ; 
26,72(0; 26,82(0; 29,20(t) ; 29,32(0; 29,40(0 ; 29,51(0; 29,73(t) ; 
31,97(0 ; 34,39(0 ; 93,77(0 ; 123,83(d) ; 134,50(d) ; 173,93(s) 6 ppm. 



25 



30 
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SM : 83(25), 82(100), 67(38), 55(27), 43(14). 

u. hexad^anoate de (E)-3.7-dim6thvl-octa-2,6-di6nvle 

RMN(lH, 360MH2) : 0,87(t, 3H) ; l46(m, 26H) ; l,6(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; 
5 l,70(s, 3H) ; 2,0-2,15(m, 4H) ; 2,30(t, 2H) ; 4^(d, 2H) ; 5,09(t, IH) ; 5,35(t, 

IH) 8 ppm. 

RMN(13G) : 14,12(q) ; 16,48(q) ; 17,69(q) ; 27,73(t) ; 25,08(t) ; 25,68(t) ; 2638(t) ; 

29,22(0 ; 29,33(t) ; 29,41(t) ; 29,53(t) ; 29,67(t) ; 29,72(t) ; 31,99(t) ; 

34,45(t) ; 35,59(t) ; 61,19(t) ; 116,60(d) ; 123,85(d) ; 131,80(s) ; 142,06(s) ; 
10 173,91(s) 6 ppm. 

SM : 392(0, M+), 93(94), 69(100), 43(89), 41(70). 

Exemple 2 

15 

Preparation de di-esters 
Meihode generale 

20 On a utilise la m^ihode d^crite dans I'Exemple 1, mais en employant la 
moiti6 des quantit^s molaires du dichloriire de diacyle correspondant 
[(CH2)n[C(0)a]2, n=0 k 6]. 

Les di-esters suivants ont ^t^ pr^par^ selon cette methode g^^rale : 

25 

a. oxalate de bis(d6c-9-^yl) 

P. 6b. (four a boules): 2000/40 Pa 

IR(CHa3) : 2930, 2860, 1770, 1740, 1460, 1312, 1175, 912 an"! 
RMN(lH, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,74(m, 4H) ; 2,04aarge q, J=7Hz, 4H) ; 
30 4,28(t, J=7Hz, 4H) ; 4,930arge d, J=llHz, 2H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 

2H) ; 5,80(m, 2H) 6 ppm. 
RMN("C) : 158,l(s) ; 139,0(d) ; 114,2(t) ; 67,l(t) ; 33,8(0 ; 29^(0 ; 29,1(0 ; 

29,0(0 ; 28,9(0 ; 28^(0 ; 25,7(0 5 ppm. 
SM : 366(0, M+), 138(9), 109(13), 96(27), 83(55), 69(45), 55(100). 

35 

h malonate de bis(d6c-9-6nyl) 
P. 6b. (four k boules): 210O/40 Pa 

IRiCHaa) : 2940, 2862, 1740, 1465, 1336, 1276, 1155, 915 cm"^ 
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RMN(1H, 360MHz) : 1^1,45(20H) ; l>i(m, 4H) ; 2,04(large q, J=7Hz, 4H) ; 
3^7(s, 2H) ; 4,14(1, J=7Hz, 4H) ; 4,93(large d, J=llHz, 2H) ; 4,99 (large d, 
J=17Hz, 2H) ; 5^1(m, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C) : 166,6(s) ; 139,1 (d) ; 114;2(t) ; 65,6(t) ; 41,7(t) ; 33,8(t) ; 29,4(t) ; 
5 29,2(t);29,l(t);28,9(t); 28,5(0 ;25,8(t) 6 ppm. 

SM : 380(0, M+), 138(25), 109(21), 105(42), 96(60), 83(100), 68(65), 55(95). 

c butanedioate de bis(d6c-9-4nyl) 

IR(CHa3) : 2935, 2860, 1735, 1460, 1160, 995, 910 cm-^ 

RMN(1H, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,63(m, 4H) ; 2,04aarge q, J=7Hz, 4H) ; 
2,62(s, 4H) ; 4,08(t, J=7Hz, 4H) ; 4,93aarge d, J«llHz, 2H) ; 4,99aarge d, 
J=17H2, 2H) ; 5,81(in, 2H) S ppm. 
RMN(13C) : 172,3(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,9(t) ; 33,8(t) ; 29,4(t) ; 29,3(t) ; 

29,2(0 ; 29,l(t) ; 28,9(0 ; 28,7(t) ; 25,9(t) 5 ppm. 
SM : 394(0, M+), 138(10), 119(22), 101(60), 97(38), 83(100), 69(44), 55(76). 

d. pentanedioate de bis(d^c-9-enyl) 
EEKCHQa) ; 2940, 2880, 1740, 1464, 1180, 1000, 918 cm-l 

RMN(lH, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,62(m, 4H)^ l,95(t, J=7, 7Hz, 2H) ; 
2,04aarge q, J=7Hz, 4H) ; 2,37(t, J=7Hz, 4H) ; 4,06(t, J^THz, 4H) ; 
4,93aarge d, J=llHz, 2H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 2H) ; 5,81(m, 2H) 
5 ppm. 

RMN(13C) : 173/)(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,6(0 ; 33,8(0 ; 33,4(0 ; 29,4(0 ; 

29,2(0 ; 29,1(0 ; 28,9(0 ; 28,7(0 ; 25,9(0 5 ppm. 
SM ; 408(0, M+), 115(100), 97(14), 87(20), 83(26), 69(19), 55(39). 

e. hexanedioate de bis(d6c-9-^nyl) 
nKCHQs) : 2942, 2864, 1740, 1466, 1180, 1000, 918 cm-1 

RMN(lH, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; 1,55-1,75(8H) ; 2,04(large q, J=7Hz, 4H) ; 
30 2,32(m, 4H) ; 4,06(t, J=7Hz, 4H) ; 4,93aarge d, J=llHz, 2H) ; 4,99aarge 

d, J=17Hz, 2H) ; 531(m, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C) : 173,4(s) ; 139,l(d) ; 114,2(0 ; 64,5(0 ; 34,0(t) ; 33,8(0 ; 29,4(0 ; 

29,2(0 ; 29,0(0 ; 28,9(0 ; 28,7(0 ; 25,9(0 ; 24,5(0 8 ppm. 
SM : 422(0, M+), 129(90), 111(64), 101(31), 95(23), 83(60), 67(41), 55(100). 

35 

£ oxalate de (E.E>-bis(3.7-dim6flivl-octa-2.6-di6tvl) 
IR(CHCl3) : 2929, 1740, 1449, 1378, 1302, 1168 cm-1 



10 



15 



20 
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RMN(lH, 360MHz) : l,60(s, 6H) ; l,68(s, 6H) ; l,75(s, 6H) ; 2,09(8H) ; 4,80(d, 
J=7Hz, 4H) ; 5,07(m, 2H) ; 5,4iaarge t, J=7Hz, 2H) 6 ppm. 

RMN(13C) : 158^(s) ; 144,3(s) ; 132,0(s) ; 123^(d) 116,9(d) ; 63^(t) ; 39,6(t) ; 
26^(t) ; 257(q) ; 17,7(q) ; 16^(q) 5 ppm. 
5 SM: 362(0, M+), 135(7), 93(20), 81(29), 69(100). 

g. malonate de (E.E)-bis(3.7-dim6thyl-octa-2,6-di6nyl) 
nKCHQa) : 2930, 1728, 1447, 1379, 1278, 1149, 983 an-l 

RMN(lH, 360MHz) : l,60(s, 6H) ; l,69(s, 6H) ; l,71(s, 6H) ; 2,08(8H) ; 3,38(s, 
10 2H) ; 4,65(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(m, 2H) ; 5,34aarge t, J=7Hz, 2H) 5 ppm. 

RMN(13C) : 166,6(s) ; 142,9(s) ; 131,9(s) ; 123,7(d) ; 117,8(d) ; 62,4(t) ; 41,7(t) ; 

39,6(t) ; 26,4(t) ; 25,7(q) ; 177(q) ; 16,5(q) 5 ppm. 
SM : 376(0, M+), 136(17), 121(15), 93(39), 81(33), 69(100). 

15 h. butanedioate de (E.E)-bis(3.7-dim^thyl-octa-2.6-dienyl) 
IRCCHCls) : 2930, 1729, 1446, 1384, 1231, 1162 cm-l 

RMN(lH, 360MHz) : l,61(s, 6H) ; l,69(s, 6H) ; l,70(s, 6H) ; 2,08{8H) ; 2,64(s, 

4H) ; 4,62(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(m, 2H) ; 534(large t, J=7Hz, 2H) S ppm. 
RMN(13C) : 1723(s) ; 1423(s) ; 131,8(s) ; 123,8(d) ; 1183(d) ; 61,7(t) ; 39,6(t) ; 
20 29,3(t); 26,4(0 ;25,7(q);17,7(q);163(q) 5 ppm. 

SM : 390(0, M+), 136(17), 121(19), 93(62), 81(27), 69(100). 

L pentanedioate de (E.E)-bis(3,7-dim6thvl-octa-2,6-didnyl) 
IR(CHCl3) : 2930, 1727, 1450, 1232, 1176 cm-i 
25 RMN(1H, 360MHz) : 1,61 (s, 6H) ; l,68(s, 6H) ; l,70(s, 6H) ; l,96(m, 2H) ; 

2,07(8H); 2,37(t, J=7Hz, 4H) ; 4,59(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(m, 2H) ; 
5,33aarge t, J=7Hz, 2H) 5 ppm. 
R2V1N(13C) : 172,9(s) ; 142,2(s) ; 131,8(s) ; 123,8(d) ; 118,4(d) ; 61,4(t) ; 39,6(t) ; 
33,4(t) ; 26,3(0 ; 25,7(q) ; 20,3(0 ; 17,7(q) ; 16,5(q) 5 ppm. 
30 SM: 404(0, M+), 136(20), 121(18), 93(55), 81(48), 69(100). 

y hexanedioate de (E.E)-bisf3.7-dim4thyl-octa-2.6-di&nyD 
IR(CHa3) : 2931, 1727, 1446, 1384, 1233, 1174 cm-1 

RMN(1H, 360MHz) : l,60(s, 6H) ; 1,68(4H); l,68(s, 6H) ; 1,70(6H) ; 2,07(8H) ; 
35 2,33(4H);4,59(d, J=7Hz,4H);S,08(m,2H);5,33aarget,J=7Hz, 2H) 

Sppm. 

KMN(13C) : 173,3(s) ; 142,2(s) ; 131,8(s) ; 123,8(d) ; 118,4(d) ; 61,3(0 ; 39,8(0 ; 

34,0(0 ; 26,4(0 ; 25,7(q) ; 24,5(0 ; 17,7(q) ; 16,5(q) 5 ppm, 
SM : 418(0, M+), 135(15), 121(15), 93(52), 81(32), 69(100). 
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Exeihple 3 

Preparation d'enol-esters 

5 Methode generale 

Dans un ballon tricol de 500 ml, sous argon, on a plac4 0,162 mole de 
Taldehyde de formule 




10 

appropri6, 2,5 g (26 mmole) d'ac^tate de potassium anydre, 34,45 g (0,34 mole) 
de tri^thylamine et 250 ml d'anhydride ac6tique. On a chauff^ 6h h 120**, 
refroidit h temperature ambiante, vers6 sur glace, extrait 3 fois h l'6ther de 
p^trole 30-50°, lav6 6 fois avec 100 ml de NaHGOa satur6, puis k Teau jusqu*^ 
15 neutrality. On a s6che sur Na2S04, filtre, concentre sous vide et distill^ sur 
colonne Vigreux pour obtenir r6nolac6tate correspondant ^ Tald^hyde de 
depart, sous forme d'lm melange disomies E et Z. Ces demiers ont ensuite 
6t6 s6par6s par chromatographie preparative en phase' gazeuse. 
Lorsqu'on est parti d'lme c6tone de formule 

20 




on a suivi ime methode analogue a celle d^crite par T. Taapken et al., J. 
Chem. Soc. Perkin Trans. I, 1994. 1439, en dissolvant la c^tone dans 
25 Tanhydride ac6tique et traitant avec Tadde p-toludnesulfonique en tant que 
catalyseur, en eiiminant Tacide ac^tique forme, pour obtenir renolac^tate 
correspondant. 

Les enolacetates ainsi prepares sont ensuite transform^s en enol-esters de 
formule (I) en proc^dant comme suit . 

30 Dans un ballon tricol de 500 ml sous argon, on a charge 0,05 mole 
d'enolacetate et 75 ml de tetrahydrofurane absolu. On a refroidit k -60/-70° 
(bain neige carbonique/acetone) et introduit goutte k goutte ime solution de 
6,16 g (0,055 mole) de t-BuOK dans 60 ml de THF absolu (legerement 
exothermique, le melange reactionnel devient jaune intense). On a laisse 

35 agiter 1 h ^ -70^ et ajoute goutte k goutte 0,055 mole de chlorure d'acyle 
approprie en solution dans 25 nU de THF absolu. Apr^s 2 h ci -70*", on a retire 
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le bain de refroidissement et ajout^ rapidement 60 ml de solution satur^ de 
NaHCOa (la temperature monte rapidement k -10**). On a extrait 2 fois k 
rather sulfurique, lav^ ime fois k NaHCOs satur^, ime fois k I'eau satur6e de 
sd, s^ch^ (Na2S04) et concentre sous vide. Le produit est alors purifi^ par 
5 chromatographie flash (diamfetre colonne = 9 cm, hexane/^ther 98;2) et, apr^ 
reunion des fractions in teressantes, concentre k sec sous vide absolu. 
Selon cette m^thode on a pr^par4 les dnol-ac^tates et ^ol-esters suivants : 

a. acetate de 2-(4-tert-butylbenzyl)-l-prop6nyle 
10 Isom^re (Z) 

RMN(lH, 360MHz, CDQa) : l/32(s, 9H) ; l,59(s, 3H) ; 2,16(5, 3H) ; 3,43(s, 2H) ; 

6,99aarge s, IH) ; 7,10(d, J=8, 2H) ; 7,31(d, J=8, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C, 90MH2, CDaa) : 17,4(q) ; 20,8(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 35Mt) ; 
125,3(d) ; 125,3(d) ; 128,3(d) ; 128,3(d) ; 130^(d) ; 34,4(s) ; 121,2(s) ; 
15 136/)(s);149,0(s);168,3(s)5ppm. 

SM: 246(13, M+); m/e, 204(17), 189(73), 171(7), 159(8), 147(31), 129(33), 
119(100), 105(9), 91(40), 77(8), 71(7), 57(60), 43(64). 

Isom^e (E) 

20 RMN(1H, 360MHz, CDQs) : l,32(s, 9H) ; l,62(s, 3H) ; 2,15(s, 3H) ; 3,24(s, 2H) ; 

7,05(large s, IH) ; 7,12(d, J=8, 2H) ; 7,31(d, J=8, 2H) 8 ppm. 
FMN(13C, 90MHz, CDaa) : 13^(q) ; 20,8(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 39,8(t) ; 

125,3(d) ; 125,3(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 131,2(d) ; 34,4(s) ; 121,4(s) ; 

135,9(s) ; 14?,2(s) ; 168,3(s) 5 ppm. 
25 SM : 246(12, M+); m/e, 204(41), 189(100), 171(3), 159(7), 147(42), 131(21), 

119(57), 105(9), 91(32), 77(6), 71(8), 57(45), 43(58). 

h acetate de 3.7-dim6thyl-l,6-octadi^yle 

Les caract^es anal3rtiques de ce compost ^taient identiques k ceux publics 
30 dans la litt4rature (voir, D J*. Simmons et al., ref. dt^). 

c octanoate de 3,7-dim6thyl-1.6-octadi6nyle 
Isom^re (Z) 

RMN(m, 360MHz, CDQa) : 0,89(t, J=7, 3H) ; 0,99(d, J=7, 3H) ; 130(m, lOH) ; 
35 l,59(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; l,94(m, 2H) ; 2,39(t, J=7, 2H) ; 2,68(m, IH) ; 

4,67(dd, Ji=6, J2=10, IH) ; 5,10(m, IH) ; 7,00(d, J=6, IH) S ppm. 
KMN(13C, 90MHz, CDQs) : 14,l(q) ; 17,6(q) ; 20,9(q) ; 25,7(q) ; 22,6(t) ; 24,8(t) ; 

25,9(t) ; 28,9(t) ; 29,0(t) ; 31,7(t) ; 34,2(t) ; 37,4(t) ; 29,4(d) ; 120,l(d) ; 

124,5(d) ; 133,l(d) ; 131,3(s) ; 171,0(s) 5 ppm. 
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SM : 280(0, M+); m/e, 198(1), 182(2), 154(8), 136(35), 127(100), 121(30), 109(20), 
93(12), 82(17), 69(23), 57(96), 41(32). 

Isom^re (E) 

RMN(lH, 360MHz, CDQa) : 0,89(t, J=7, 3H) ; l,02(d, J=7, 3H) ; l,30(m, lOH) ; 

l,59(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; l,96(m, 2H) ; 2,15(m, IH) ; 2,36(t, J=7, 2H) ; 

5,07(m, IH) ; 5,29(dd, Ji=8, J2=l2, IH) ; 7/)8(d, J=12, IH) 8 ppm. 
RMN(13c, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 17,7(q) ; 20,9(q) ; 25,7(q) ; 22,6(t) ; 24,7(t) ; 

25,7(t) ; 28,9(t) ; 29,l(t) ; 31,6(t) ; 34,l(t) ; 37,2(t) ; 32,0(d) ; 120,4(d) ; 

1243(d) ; 134,6(d) ; 1313(s) ; 171,2(s) 5 ppm. 
SM : 280(0, M+); m/e, 198(1), 185(1), 154(7), 136(32), 127(93), 121(26), 109(19), 

93(11), 82(15), 69(23), 57(100), 41(32). 

d. acetate de 2-m^thyl-l-und^envle 
Isomfere (Z) 

RMN(lH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,27(m, 12H) ; l,39(m, 2H) ; 

l,63(divis6 s, 3H) ; 2,ll(m, 2H) ; 2,13(s, 3H) ; 6,83(large s, IH) 5 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, ClXna) : 14,l(q) ; 17,4(q) ; 20,7(q) ; 22,7(t) ; 27,0(t) ; 29^- 

29,6(t) ; 29,3-29,6(0 ; 293-29,6(t) ; 29,3-29,6(t) ; 29,3-29,6(t) ; 31,9(t) ; 

120,0(d) ; 1223(s) ; 1683(s) 5 ppm. 
SM : 226(3, M+); m/e, 184(33), 166(1), 141(2), 124(3), 110(6), 95(14), 82(15), 

71(100), 57(13), 43(50). 

Isom^e (E) 

RMN(lH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,27(m, 12H) ; l,40(m, 2H) ; 

l,66(divis^ s, 3H) ; l,95(m, 2H) ; 2,13(s, 3H) ; 6,88(large s, IH) 5 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDas) : 13,6(q) ; 14,l(q) ; 20,8(q) ; 22,7(t) ; 27,6(t) ; 29,2(t) ; 

29,3(t) ; 29,5(t) ; 29,6(t) ; 31,9(t) ; 33,9(t) ; 130,2(d) ; 122,0(s) ; 168,3(s) 

Sppm. 

SM : 226(2, M+); m/e, 184(25), 166(1), 141(2), 123(3), 110(5), 95(12), 81(18), 
71(100), 58(9), 43(40). 

e. octanoate de 2-mdthyI-l-und6cenyle 
Isom^e (Z) 

RMN(1H, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 6H) ; l,27(m, 22H) ; l,39(m, 2H) ; 
l,52(divis6 s, 3H) ; 2,10(t, J=7, 2H) ; 2,37(t, J=7, 2H) ; 6,85(large s, IH) 
6 ppm. 
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FMNaSC, 90MHz, CDQa) : 14,0(q) ; 14,l(q) ; 17,4(q) ; 22,6(t) ; 22,7(t) ; 24,9(t) ; 
27,l(t) ; 28,9-29,6(t) ; 28,9-29^(t) ; 28,9-29^(0 ; 28,9-29^(t) ; 28,9-29,6(t) ; 
28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 31,7(0 ; 31,9(0 ; 34,2(0 ; 129,9(d) ; 122,2(s) ; 
171,1(5) 5 ppm. 

5 SM : 310(0, M+); m/e, 184(10), 127(85), 109(10), 95(6), 81(10), 71(25), 57(100), 
43(10). 

Isom^e (E) 

RMN(1H, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 6H) ; l,27(m, 22H) ; l,40(m, 2H) ; 
10 l,67(divise s, 3H) ; l,95(t, J=7, 2H) ; 2,39(t, J=7, 2H) ; 6,89(largc s, IH) 

5 ppm. 

RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 13,6(q) ; 14,0(q) ; 14,l(q) ; 22,6(0 ; 22,7(0 ; .24,9(0 ; 

27,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 

28,9-29,6(0 ; 31,7(0 ; 31,9(0 ; 34,0(0 ; 34,2(0 ; 130,l(d) ; 121,9(s) ; 171,1 (s) 
15 5 ppm. 

SM : 310(0, M+); m/e, 184(10), 127(87), 109(10), 97(7), 81(13), 71(28), 57(100), 

43(9). 

£ acetate de l-imd6c6nyle 
20 Isom^re (Z) 

RMN(1H, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,28(m, 12H) ; l,37(m, 2H) ; 

2,12(m, 2H) ; 2,14(s, 3H) ; 4,87(dt, Ji=j2=6, IH) ; 6,99(d, J=6, IH) 5 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDGI3) : 14,l(q) ; 20,8(q) ; 22,7(0 ; 24,4(0 ; 29,2-29,6(0 ; 
29,2-29,6(0 ; 29,2-29,6(0 ; 29,2-29,6(0 ; 29,2-29,6(0 ; 31,9(0 ; 1 14,4(d) ; 
25 134,0(d);168,2(s)6ppm. 

SM: 212(0, M+); m/e, 170(1), 152(3), 124(5), 110(6), 96(26), 82(34), 68(18), 
57(33), 43(100). 

Isom^e (E) 

30 RMN(lH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,27(m, 12H) ; l,37(m, 2H) ; 

l,99(q, J=7, 2H) ; 2,ll(s, 3H) ; 5,41 (dt, Ji=7, J2=12, IH) ; 7,06(d, J=12, IH) 

6 ppm. 

RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 20,7(q) ; 22,7(0 ; 27^(0 ; 29,1-29,6(0 ; 

29,1-29,6(0 ; 29,1-29,6(0 ; 29,1-29,6(0 ; 29,1-29,6(0 ; 31,9(0 ; 115,1 (d) ; 
35 135,4(d) ; 168,3(s) 5 ppm. 

SM : 212(0, M+); m/e, 170(1), 152(4), 124(7), 110(8), 96(34), 82(41), 68(19), 

57(39), 43(100). 
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g. acetate de 3-m6tfavl-5-ph6nvl-l-pent6nyIe 
Isom^re (Z) 

RMN(lH, 360MH2, CDCI3) : l,02(d, J=7, 3H) ; l^(m, IH) ; l,69(m, IH) ; 

2,10(s, 3H) ; 2,48-2,78(m, 3H) ; 4,72(dd, Ji=6, J2=10, IH) ; 7,03(d, J=6, 

IH) ; 7,17(m, 3H) ; 7^(m, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 20,7(q) ; 21.0(q) ; 33,7(t) ; 38,9(t) ; 29,2(d) ; 

119,8(d) ; 125,6(d) ; 128^(d) ; 128,2(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 133/4(d) ; 

142,5(s) ; 168,l(s) 6 ppm. 
SM : 218(1, M+); m/e, 176(3), 158(39), 143(27), 131(10), 117(6), 104(16), 91(45), 

71(43), 65(13), 51(7), 43(100). 

Isomfere (E) 

RMN(lH, 360MHz, CDGI3) : l,06(d, J=7, 3H) ; l,62(m, 2H) ; 2,12(s, 3H) ; 

2,18(m, IH) ; 2,60(m, 2H) ; 5,33(dd, Ji=9, J2=13, IH) ; 7,09(d, J=13, IH) ; 

7,17(m, 3H) ; 7,27(m, 2H) 6 ppm. 
RMN(13c, 90MHz, CDCI3) : 20,7(q) ; 21.0(q) ; 33,5 (t) ; 38,8(t) ; 32,1 (d) ; 

120,3(d) ; 125,7(d) ; 128,3(d) ; 128,3(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 134,9(d) ; 

142,3(s) ; 168,3(s) 5 ppm. 
SM : 218(1, M+); m/e, 176(4), 158(34), 143(25), 131(9), 117(5), 104(16), 91(44), 

71(48), 65(12), 51(6), 43(100). 

h. octanoate de 3-m6thvl-5-ph^yl-l-pent6nyle 
Isom^re (Z) 

RMN(m, 360MHz, CDCI3) : 0,89(t, J=7, 3H) ; l,02(d, J=7, 3H) ; l^OCm, 8H) ; 

l,49-l,76(m, 4H) ; 2,36(t, J=7, 2H) ; 2,48-2,78(m, 3H) ; 4,72(dd, Ji=7, 

J2=10, IH) ; 7,05(d, J=7, IH) ; 7,17(m, 3H) ; 7,26(m, 2H) 5 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDOs) : 14,l(q) ; 21.0(q) ; 22,6(t) ; 24,7(t) ; 28,9(t) ; 29,0(t) ; 

31,7(t) ; 33,7(t) ; 34,l(t) ; 38,9(t) ; 29,3(d) ; 119,7(d) ; 125,6(d) ; 128,2(d) ; 

128,2(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 133,4(d) ; 142,5(s) ; 171,0(s) 5 ppm. 
SM : 308(0, M+); m/e, 176(8), 158(78), 143(18), 127(100), 104(36), 91(51), 71(10), 

57(71), 43(14). 

Isom^e (E) 

RMN(lH, 360MHz, CDQs) : 0,89(t, J=7, 3H) ; l,07(d, J=7, 3H) ; l,30(m, 8H) ; 

l,65(m, 4H) ; 2,18(m, IH) ; 2,37(t, J=7, 2H) ; 2,60(m, 2H) ; 5,33(dd, Ji=8, 

J2=12, IH) ; 7,10(d, J=12, IH) ; 7,17(m, 3H) ; 7,27(m, 2H) 6 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDOs) : 14,l(q) ; 21.0(q) ; 22,6(t) ; 24,7(t) ; 28,9(t) ; 29,0(t) ; 

31,6(t) ; 33,6(t) ; 34,l(t) ; 38,9(t) ; 32,l(d) ; 120,l(d) ; 125,7(d) ; 128,3(d) ; 

128,3(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 135,0(d) ; 142,54(s) ; 171,l(s) 5 ppm. 



wo 95/04809 



PCT/IB94/00228 



24 

SM : 308(0, M+); m/e, 198(1), 176(10), 158(66), 143(20), 127(95), 104(34), 91(56), 
71(13), 57(100), 43(20). 

L 3-ac6toxy-2-p>entvl-2-cvclopentfene-l -acetate de m6thvle 

RMN(1H, 360MH2, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,28(in, 5H) ; l,41(m, IH) ; 

l,61(m, IH) ; l,79(m, IH) ; 2,14(s, 3H) ; 2,03-2,26(m, 3H) ; 2,46(m, 2H) ; 

2,56(dd, Ji=4, J2=15, IH) ; 3,04(m, IH) ; 3,68(s, 3H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 14,0(q) ; 20,7(q) ; 51,5(q) ; 22,4(t) ; 24,5(t) ; 26,8(t) ; 

27,2(t) ; 29,6(t) ; 31,7(t) ; 38,6(t) ; 39,7(d) ; 128,3(s) ; 145,4(s) ; 168,5(s) ; 

173,2(s) 8 ppm. 

SM : 268(1, M+); m/e, 226(10), 208(2), 195(3), 169(3), 153(100), 137(4), 123(3), 
109(10), 97(35), 83(10), 67(9), 55(8), 43(31). 

j. 3-octanoyloxy-2-pentyl-l-cyclopentfene-l-ac6tate de m6thyle 

RMN(lH, 360MHz, CDQa) : 0,88(t, J=7, 3H) ; 0,89(t, J=7, 3H) ; 130(m, 14H) ; 

l,53-l,72(m, 3H) ; l,79(m, IH) ; 2,08(m, IH) ; 2,19(m, 2H) ; 2,31-2,51(m, 

4H) ; 2,57(dd, Ji=4, J2=15, IH) ; 3,05(m, IH) ; 3,68(s, 3H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDOs) : 14,0(q) ; 14,1 (q) ; 51,5(q) ; 22,4(t) ; 22,6(t) ; 24,5(t) ; 

25,0(t) ; 26,8(0 ; 27,1 (t) ; 28,9(t) ; 29,1 (t) ; 29,6(t>; 31,7(t) ; 31,7(t) ; 34,2(t) ; 

38,6(t) ; 39,6(d) ; 128,2(s) ; 1453(s) ; 171,5(8) ; 173,3(5) 6 ppm. 
SM : 352(0, M+); m/e, 279(2), 226(92), 208(3), 194(4), 169(4), 153(100), 127(12), 

109(7), 97(6), 81(5), 67(5), 57(22), 43(10). 



Exemple 4 

Essai sur textiles 

Flusieuis tests ont &6 exScut^ sur des textiles, dans des conditions vari^, 
ces textiles ayant €t€ traits selon la m^thode gdn^ale suivante. 

Methode generale de traitement des textiles 

Une serviette Sponge standard de 32 g a plac^ dans im r&ipient linitest ® 
(origine : Hanau, Allemagne) contenant 1,3 g d'une base standard de 
detergent en poudre comprenant 1% en poids de lipase (Lipolase ® lOOT ; 
origine : Novo Nordisk, Danemark) et 260 ml d'eau. La serviette a 6t6 lav6e 
pendant 30 min k 40°. Elle a ensuite 6te sortie du recipient et rinc^e k I'aide de 
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3x200 ml d'eau. Par la suite on I'a immerg^e pendant 5 nun dans 200 ml 
d'eau contenant 0,6 g d'une base d'adoudssant textile qui comprenait un 
certain poiarcentage en poids, compris entre 0,05 et 1%, de compost (I) selon 
Tinvention ou, le cas dch^ant, de I'alcool, aldehyde ou c6tone correspondants. 
5 La serviette a alors 6t6 essor^e sans avoir €t€ rinc6e et s6ch6e sur une corde k 
liiige. 

Cette m^thode 6quivaut k im lavage dans une vraie machine k laver de 5 kg 
de linge dans environ 201 d*eau, avec un ringage de 4x20 1 d'eau, 
Padoudssant 6tant appliqug dans la demise eau de rin<;age. 
10 La base adoudssante textile utilise avait la composition suivante : 



Ingr^ents 


% en poids 


Arquad 2 HT D (75%) 


5,00 


Formalin (40%) 


0,20 


Eau d^min^ralis^ 


94,69 


Colorant 2) 


0,11 


Total 


100,00 



20 1) origine : Akzo, HoUande 

2) Colanyl Blau AR/sol. k 10% ; origine : Hoechst, Allemagne 

Dans deux essais s6par6s, des serviettes Sponge ont 6t€ trait^es selon cette 
25 mSthode gen^rale, en utilisant en tant qu'additif de Tadoudssant textile 
respectivement de l*hexad4canoate de d6c-9-^nyle (1% en poids) dans I'essai A 
et d6c-9-^-l-ol (1% en poids) dans Tessai B. 

Les deux serviettes ont 6ti soimiises pour Evaluation k im test k I'aveugle 
24 h aprfes avoir 6t6 sorties de I'appareil Linitest ®. Le panel d'Evaluation 6tait 

30 constituE par huit personnes, auxquelles on avait foumi au depart luie 
mouillette qui avait 6t6 tremp4e dans du dec-9-6n-l-ol afin de les familiariser 
avec Todexir de ce compost. Le panel devait par la suite sentir les deux 
serviettes susmentionnees et indiquer s'ils pouvaient identifier dans Tune 
ou Tautre des serviettes Todeur du dec-9-6n-l-ol. Cinq des huit membres du 

35 panel ont reconnu I'odeur de cet alcool dans la serviette traitee dans Tessai A 
et indiqu^ qu'elle 6tait trte puissante, alors que seul im de ceux-d a reconnu 
la meme odeur sur la serviette traitee dans Tessai B. 
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Une Evaluation suppl6mentaire des deux serviettes effectu6e par le meme 
panel, dans des conditions identiques, 24 h plus tard, c'est-k-dire 48 h apr^s 
que les serviettes aient €t€ sorties de Tappareil Linitest ®, a r6vel6 qu'aucun 
des membres du panel ne pouvait identifier Todeur du d6c-9-En-l-ol sur la 
5 serviette de I'essai alors que six d'entre eux Tont identifi^ sans hesitation 
sur la serviette sortie de I'essai A. 

Des r^sultats similaires ont 6te obtenus lorsque les deux composes 
susmentionn^ Etaient presents dans Tadoucissant textile k raison de Oj5% en 
poids. 
10 . 

Exemple 5 

Essai sur textiles 

15 Neuf serviettes eponge standard (32 g chacune), num6rot6es de 1 ^ 9, ont €t€ 
trait^es s^par^ment et de fa?on identique comme il est d6crit dans 
rExemple4, le seul element changeant 6tant Tadditif incorporE dans 
radoucissant textile en poids) et d6crit dans le Tableau 1 d-aprfes. 

20 TABLEAU 1 



SEKVlHl'lli 


ADDmF DE L'ADOUCISSANT 


1 


d6c-9-6n-l-ol 


2 


octanoafe de 


3 


nonanoate de d^9-dnyle 


4 


d^canoate de d6c-9-€nyle. 


5 


und^canoate de d§c-9-6nyle 


6 


dod^canoate de deo-9-^yle 


7 


trid^anoate de d^-9-^yle 


8 


t^trad^anoate de d^-9-dnyle 


9 


pentad^canoate de d^o-9-^nyle 



24 H aprfes avoir 6te enlev^s des machines Linitest ®, les neuf serviettes 
6ponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k Taveugle h un panel constituE de 
25 dix personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le d6c-9-en-l-ol sur une 
znouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de cet alcool sur 
une ou plusieurs serviettes. Le r^ultat de cette Evaluation est r^um4 dans le 
Tableau 2 d-apr^s (seules les identifications cat^goriques ont 6t6 prises en 
consideration) : 
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TABLEAU 2 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 
reconnu Todeur 


1 


0 


2 


10 


3 


8 


4 


3 


5 


6 


6 


10 


7 


8 


8 


7 


9 


9 



Dans un test similaire effectue 48 h aprfes avoir eiilev^ les serviettes des 
5 machines Linitest ®, les membres du panel 6taient toujours unanimes en ce 
qui concemait la serviette 1, c'est-^-dire qu'ils ne pouvai^t pas sentir Todeur 
du d^C"9-^n-l-ol sur cette serviette, alors qu'une majority d'entre eux la 
jugeait toujours tr^s intense sur toutes les autres serviettes- 

10 Exemple 6 

Essai sur textiles 

Six serviettes Sponge standard (32 g chacuneX num6rot6es de 1 k 6, out €t€ 
15 trait^es s6par6ment et de fagon identique comme il e$t d^crit dans 
rExemple4, le seul 616ment changeant 6tant Tadditif incx)rpor6 (k 1% en 
poids) dans Tadoudssant textile et d^oit dans le Tableau 3 d-aprfes : 

TABLEAU 3 

20 



SERVIETTE 


ADDmF DE L'ADOUCISSANT 


1 


d6c-9-6n-l-ol 


2 


oxalate de bis(d6c-9-^yl) 


3 


malonate de bis(d6c-9-6nyl) 


4 


butanedioate de bis(d^9-(^yl) 


5 


pentanedioate de bis(d6c-9-^yI) 


6 


hexanedioate de bis(d6c-9-^yl) 
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24 H apr&s avoir 6t6 enlev(§es des machines Linitest®, les six serviettes 
sponge ont &^ soiunises pour Evaluation & Taveugle k un panel constituE de 
dix personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le d6c-9-6n-l-oI sur une 
5 mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de cet alcool sur 
unie ou plusieurs serviettes- Le r^sultat de cette Evaluation est rEsumE dans le 
Tableau 4 ci-apr^ (seules les identifications catEgoriques ont 6tE prises en 
consideration) : 

10 

TABLEAU 4 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 
reconnu I'odeur apr&s 24 h 


1 


0 


2 


10 


3 


6 


4 


8 


5 


9 


6 


7 



Le meme test, effectu^ 48 h apr^s avoir sorti les serviettes des machines 
15 Linitest % a produit les r6sultats r^sum^s dans le Tableau 5 d-aprfes : 

TABLEAU 5 



SEKVIHTIH 


Nombre de membres du panel ayant 
reconnu I'odeur aprte 48 h 


1 


0 


2 


10 


3 


7 


4 


6 


5 


8 


6 


7 



20 
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Exemple 7 

Essai sur textiles 

5 Six serviettes Sponge standard (32 g chacune), niun6rot6es de 1 k 6, ont 6t6 
trait^es s^par^ment et de fagon identique comme ii est d6crit dans 
rExemple4. Le contenu en lipase du detergent 6tait maintenant de 3% en 
pbids et la quantity d'adoudssant ajout^ k la demi^re eau de rincage 6tait 
maintenant de l^g. L'additif incorpor6 (li 1% en poids) dans I'adoudssant 
10 textile dans diaque cas est inscrit au Tableau 6 suivant : 

TABLEAU 6 



SERVIETTE 


ADDrriF DE L'ADOUCISSANT 


1 


(E)-3,7-dim^thyl-octa-2,6-di^-l-ol 


2 


oxalate de (E,E)-bis(3,7-dim#thyl- 




octa-2,6-di&iyl) 


3 


malonate de (E,E>-bis(3,7-dim6thyl- 




octa-2><3i^3d) 


4 


butanedioate de (E,E)-bis(37- 




dixn6thyl-octa-2,6-di^nyl) 


5 


pentanedioate de (E,E)-bis(3^- 




dim6thyl-octa-2,6-di^yI) 


6 


hexanedioate de (E,E>-bis(3^- 




dixn6diyl-octa-2^di^yI) 



15 

24 H apr^s avoir 6te enlev4es des machines Linitest®, les six serviettes 
6ponge ont €t€ soiurdses pour Evaluation k Taveugle k un panel constitu6 de 
dix personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le (E)-3,7-dim6thyl-octa-2,6-di6n-l- 
20 ol sur ime xnouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de 
cet alcool sur tine ou plusieurs serviettes. Le r^sultat de cette Evaluation est 
rEsumE dans le Tableau 7 d-aprEs (seules les identifications catEgoriques ont 
6t6 prises en consideration) : 

25 
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TABLEAU 7 



SERVIElTli 


Nombre de membres du panel ayant 
reconnu I'odeur 


1 


2 


2 


7 


3 


7 


4 


9 


5 


7 


6 


8 



5 Exemple 8 

Essai sur textiles 

Deux serviettes Sponge standard (32 g chacune), num6rot6es 1 et 2, ont 6t6 
10 trait^es s^par^ment et de fagon identique comme il est d6crit dans 
rExemple4, le sexil Element changeant ^tant Tadditif incorpor^ dans 
radoudssant textile et d6crit dans le Tableau 8 d-apr^ : 

15 TABLEAU 8 



SERVlH'lTls- 


ADDrriF DE L'ADOUCISSANT 


1 
2 


3,7-dim6thyl-oct-6-^n-l-oI 
hexadtouioate de 3,7-dim^thyl-oct- 
6-6nyle 



24 H apr^s avoir 6t6 enlev6es des madiines linitest ®, les deux serviettes 
Sponge ont €t€ soumises pour Evaluation k Taveugle k un panel constituE de 
20 onze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le (E>-3,7-dim6thyl-oct-6-6n-l-ol 
sur une mouiUette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de cet 
alcool sur Tune ou Tautre des serviettes. Le r^sultat de cette Evaluation est 
rEstimE dans le Tableau 9 d-aprfes (seules les identifications catEgoriques ont 
§tE prises en cx)nsidEration) : 

25 
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TABLEAU 9 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu I'odeur 


1 


0 


2 


7 



Un test similaire a 6t6 effectu6 avec deux serviettes traitees avec la meme base 
5 adoucissante mais contenant seulement 0,5% en poids des composes 
repertories dans le Tableau 8. L'^valuation du panel a montr6 qu'aucun des 
membres du panel ne pouvait identifier I'odeur de Talcool sur la serviette 1^ 
alors que 7 des 11 membres du panel 6taient sixes de la sentir sur la sendette 2, 
Des r^sultats analogues ont encore 6te obtenus avec un dosage de 0,1% en 
10 poids des composes susmentionn^s. 

Example 9 

15 Essai sur textiles 

Trois serviettes 6ponge standard (32 g chaciuie), num6rot§es de 1 i 3, ont 6t6 
traitees s^par^ment et de facon identique comme il est d6crit dans 
l'Exemple4, le seul element cliangeant ^tant I'additif incorpor6 (2l 1% en 
20 poids) dans I'adoudssant textile et decrit dans le Tableau 10 ci-apr6s : 

TABLEAU 10 



SEKVmTli 


ADOnlF DE L'ADOUCISSANT 


1 


3-m6thyl-5-phenylpentan-l-ol 


2 


octanoate de 3-m6thyl-5- 




ph^nylpentyle 


3 


hexadecanoate de 3-in6thyl-5- 




ph^nylpentyle 



25 24 H aprfes avoir et^ enlev^es des machines Linitest®, les trois serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k Taveugle k im panel constitu6 de 
dix persoimes, lesquelles, aprte avoir senti le 3-mEthyl-5-ph6nylpentan-l-ol 
sur une mouilllette, devaient indiquer si elles recoxmaissaient Todetir de cet 
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alcool sur une ou plusieiirs serviettes. Le r^iiltat de cette Evaluation est 
r^sumE dans le Tableau 11 d-apr^ (seules les identifications cat6goriques ont 
prises en consid^ation) : 

5 TABLEAU 11 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu I'odeur 


1 


2 


2 




3 


5 



Exemple 10 

10 

Essai sur textiles 

Trois serviettes Sponge standard (32 g chacune) ont 6t6 traits s^par^ent en 
suivant la m^thode g^n^ale d^crite dans TExemple 4, deux de ces serviettes 
15 (1 et 2) en utilisant du d6c-9-6n-l-ol en tant qu'additif de I'adoudssant, et la 
serviette 3 en utilisant comme additif de Thexad^canoate de d6c-9-^nyle, ces 
additifs ayant 6t^ ajoutes k Tadoudssant textile dans une concentration de 
0^% en poids. 

Les trois serviettes ont 6t6 6valu6es k I'aveugle par un panel de 12 i>ersonnes 
20 24 h apr&s avoir 6t6 sorties des machines Linitest®. On a demand^ aux 
membres du panel s'ils pouvaient discerner une diff^ence quelconque entre 
les serviettes et, le cas Sdti^ant, s'ils pouvaient qualifier cette diff&ence. Le 
panel avait senti auparavant des mouillettes tremp6es dans du d§c-9-6n-l-ol, 
et ^tait consdent que Ton attendait une Evaluation des trois serviettes eu 
25 egard Fodeur particuli^e de ce compost. 

En r^sultat de revaluation, 8 des 12 membres du panel ont choisi la 
serviette 3 comme 6tant celle qui 6tait olfactivement distincte et ont indiqu6 
qu'elle developpait Todeur caracteristique du dec-9-6n-l-ol, alors que les deux 
autres n'exhalaient aucune odeur distinctive. 
30 Le meme test a et6 effectu^ avec 1% d'additif dans I'adoucissant, au lieu de 
0,5%. Dans ce cas, 9 des 12 membres du panel ont de nouveau choisi la 
serviette 3 comme 6tant celle qui developpait Todeur de Talcool 
susmentionne et ont jug6 que cette odeur 6tait encore plus puissante que dans 
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le test pr6c6dent. D'autre part^ le panel a trouv6 que les deux autres serviettes 
n'avaient toujouxs pas de fragrance distinctive. 



5 Exemple 11 

Essai sur textiles 

Deux serviettes eponge standard (32 g chacune), num^rotees 1 et 2, ont et€ 
10 traitees s^parement et de fagon identique comme il est d^crit dans 
rExemple4, le seul Element changeant 6tant Tadditif incorpor^ dans 
Tadoucissant textile, k raison de 0,05% en poids, et d6crit dans le Tableau 12 d- 
aprfes : 

TABLEAU 12 



SERVIETTE 


ADDmF DE L'ADOUCISSANT 


1 
2 


3,7-dim6thyl-2,6-octadi6n-l-ol 
hexad^canoate de 3,7-dim6thyl-2,6- 
octadi^yle 



24 H apr^s avoir 4t6 enlevees des machines linitest®, les deux serviettes 
20 Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k I'aveugle k im panel constituE de 
douze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3,7-dim^thyl-2,6-octadi^-l- 
ol sur une mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de 
cet alcool sur Tune ou I'autre des serviettes. Le r^sultat de cette Evaluation est 
r6sumE dans le Tableau 13 d-aprte (seules les identifications catEgoriques ont 
25 EtE prises en consideration) : 



TABLEAU 13 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu I'odeur 


1 


0 


2 


8 



30 
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Exemple 12 

Essai sur textiles 

5 Deux serviettes Sponge standard (32 g chacune), nuin6rot6es 1 et 2, ont 6t6 
trait^es separement et de fagon identique comme il est d^crit dans 
rExemple4, mais en ajoutant k Tadoucissant textile 1% en poids des additifs 
dtes dans le Tableau 14 d-apr^ : 

10 TABLEAU 14 



SERVIETTE 


ADDITIF DE L'ADOUdSSANT 


1 
2 


3,7-dun6thyl-6-oct6nal 
octanoate de 3,7-dim6thyl-l,6- 
octadienyle 



24 H apr^s avoir 6t6 enlev^s des machines Linitest ®, les deux serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation h Taveugle k un panel constituE de 
15 onze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3,7-difn6thyl-6-oct6nal sur une 
mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de cet aldehyde 
sur Tune ou Tautre des serviettes. Le r^sultat de cette Evaluation est rEsimtE 
dans le Tableau 15 d-apr^s (seules les identifications catEgoriques ont Et6 
prises en consideration) : 

20 

TABLEAU 15 



SHKVlli'l"l"H 


Nombre de membres du panel ayant 




recoimu I'odeur 


1 


4 


2 


11 



25 Example 13 

Essai sur textiles 

Deux serviettes Eponge standard (32 g chacune), numerotEes 1 et 2, ont 6t6 
30 traitEes sEparement et de fagon . identique comme il est dEcrit dans 
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rExemple4, le seul ^l^ment changeant 4tant I'additif incorpor^ ik 1% en 
poids) dans I'adoucissaht textile et d^crit dans le Tableau 16 d-apr^ : 

5 TABLEAU 16 



SERVIETTE 


ADDrriF DE L'ADOUCISSANT 


1 
2 


3-m6thyl-5-ph6nyl-l-pentanal 
octanoate de 3-m6thyl-5-ph^yl-l- 
. pent6nyle 



24 H aprfes avoir ete enlev^es des machines Linitest®, les deux serviettes 
Sponge ont i§t^ sotunises pour Evaluation k Taveugle i un panel constituE de 
10 douze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3-m6thyl-5-ph6nyl-l- 
pentanal sur une mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient 
Todeur de oet aldehyde sur Tune ou Tautre des serviettes, Le r^tiltat de cette 
evaluation est r^ume dans le Tableau 17 d-apffes (settles les identifications 
cat^goriques ont ete prises en consideration) : 

15 

TABLEAU 17 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu I'odeur 


1 


2 


2 


8 



20 Exemple 14 

Essai sur textiles 

Trois serviettes Sponge standard (32 g chacune) ont 6t6 trait^es sEpar^ment en 
25 suivant la m^thode gen^rale d^crite dans TExemple 4, deux de ces serviettes 
(1 et 2) en utilisant du 2-mi§thyl-l-und6canal en tant qu*additif de 
Tadoucissant, et la serviette 3 en utilisant conune additif de Toctanoate de 2- 
m^thyl-l-undecenyle, ces additifs ayant Et6 ajoutes k Tadoudssant textile dans 
tme concentration de 0,1% en poids. 
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Les trois serviettes ont 6t6 6valu^ k Taveugle par im panel de 12 persoimes 
24 h apr^s avoir 6t6 sorties des machines Linitest®. On a demand^ aux 
membres du panel s'ils p>ouvaient discemer une difference quelconque entre 
les serviettes et, le cas ^ch^ant, s'ils pouvaient qualifier cette difference, ILe 
5 panel avail senti auparavant des mouillettes tremp6es dans du 2-m6thyl-l- 
und^canal, et 6tait consdent que Ton attendait une Evaluation des trois 
serviettes eu Egard Todeur particulifere de ce compost. 

En r^sultat de revaluation^ 10 des 12 membres du panel ont choisi la 
serviette 3 comme 6tant celle qui etait olfactivement distincte et ont indiquE 
10 qu*elle d^veloppait Todeur caractdristique du 2-m6thyl-l-undecanal, alors que 
les deux autres n'exhalaient aucune odeur distinctive. 



15 



Exemple 15 

Essai sur textiles traites dans ime machine k laver 



Deux lots standard de textiles en coton, comprenant chacim 30 serviettes 
§ponge (32 g chacune) ont et6 places dans deux machines k laver sEpar^es, 

20 chacune contenant 130 g d'une base standard de detergent en poudre 
comprenant 1% en poids de lipase (Lipolase ® lOOT ; origine : Novo Nordisk, 
Danemark) plac^e dans le compartiment k detergent. Dans le recipient destine 
k radoudssant, on a place dans I'un des cas 100 g d'une base adoudssante telle 
que decrite & I'Exemple 4 parfum6e avec 0,1% en poids de 2-methyH- 

25 undecanal, alors que I'adoudssant (100 g) place dans la deuxieme machine 
contenait 0,1% en poids d'octanoate de 2-metfayl-l-undecenyle. Les lots de 
serviettes ont ensuite ete laves avec \m cycle de lavage normal, k 40^, sans 
preiavage, et sEdies k Fair. 

Les lots de serviettes ont ete evalues k Taveugle 24 h apres leur sortie de la 
30 machine par un panel de 36 personnes. Ces demiferes devaient indiquer si 
elles trouvaient une distinction quelconque dans Todeur de trois lots de 
serviettes, parmi lesquels deux etaient identiques et avaient ete traites avec 
Tadoudssant contenant le 2-methyH-imdecanal (lots 1 et 2) et le troisieme 
avait ete traite avec Toctanoate de 2-methyl-l-imdecenyle (lot 3), sans 
35 qualifier la nature du caractere distinctif. Par ailleurs, on leur demandait 
egalement d'indiquer si I'lm des lots poss^ait ime odeur plus intense. 
Des 36 paneiistes, 24 ont identifie le lot de textiles 3 comme etant celui qui 
differait des deux autres, d'un point de vuc olfactif, et indique que ce lot 
developpait xme odeur plus intense que les deux autres. 
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Un test analogue a ^te ex^cut^ mais avec deux lots de textiles uniquement, le 
lot A ayant €t€ traits avec un adoudssant qui cx)ntenait 0,05% en poids de 2- 
m6thyl-l-und6canal et le lot B avec un adoudssant contenant 0,05% en poids 
de r^nol-ester correspondant, k savoir le 2-m6thyH-undec6nyle. 
5 Le panel de 36 personnes qui a 6valu6 Todeur des deux lots de textiles A et B, 
sans connattre la nature des ingr^iehts de parfumage, devait indiquer lequel 
des lots exhalait une odeur plus intense et lequel 6tait prefer^ du point de vue 
de la perception de fraicheur et propret^ du linge. 

De Tavis categorique de 32 parmi les 36 pan61istes, le lot de textiles B 6tait 
10 beaucoup plus "parfum^" que le lot A et 6tait per?u comme plus propre, avec 
uine odeur plus fraiche. 

Exemple 16 

15 

Essais sur textiles traites dans une machine k laver 

On a pr6par6 une composition parfumante de base en m61angeant les 
ingredients suivants ; 

20 



Ingredients 


% en poids 


Acetate de benzyle 


30 


Acetate de l,l-diin6thyl-2-ph6nyl4thyle 


25 


10-Und4c^al 


3 


Ald^yde hexyldnnauiique 


150 


Anthranilate de m^diyle dist. 


10 


Cedroxyde®*) 


40 


Ambrox ® 2) DL k 10% * 


2 


Acetate de verdyle 3> 


30 


a-Damascone k 10% * 


3 


Dihydrom5rroenol ^) 


80 


Pynascone ® 5) ^ 10% » 


2 


Eug^nol 


7 


Exaltex ® 6) 


50 


Galbex®7)l83 


8 


Geranyl nitrile 


1 


Indol k 10% ** 


5 


Iralia ® 8) 


20 
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3 


Lilial® ^> 


50 


Linalol 


30 


Lorysia ® 10> 


50 


Mayol ® 


10 


H^dione ® "^2) 


50 


Owrfp dp rnsp ^3) ^ 10% * 


5 


Ph6n6thylol 


60 


Pnlv<;antol ® ^4) 


3 


F<;<;pncp H*f>r a ticrp 


40 


Salicvlate de benzvle 


30 


Scentenail ® 15) 


3 


Terpin6ol 


25 


Veloutone 


2 


Verdox ® 17) 


20 


P-Naphtol m6thyl-6tiier 


2 


Zestover ® 18) 


1 


Total 


850 



20 





* 


dans le dipropylfeneglycol (DIPG) 




* * 


dans la tri^thanolamme 




1) 


trim6thyl-13-oxabicydG[10.1.0]trid6ca-4,8-difene ; origine : Firmenich SA, 






Geneve, Suisse 


25 


2) 


dod6cahydro-3,6,6,9a-t6tramethyl-naphto[2,l-b]furane ; origine : 






Firmenich SA, Geneve, Suisise 




3) 


ac^te de tricydo[5.2-1.02^6]c[6c-3-^-8-yle ; origine : Givaudan-Roure, 






Vernier, Suisse 




4) 


2,6-dim6thyl-7-oct6n-2-ol ; origine : International Flavors & Fragrances, 


30 




USA 




5) 


l-(5,5-diin6thyl-l-cycloh&c-l-yl)-4-pent6n-l-one ; origine : Firm«uch SA, 






Genfeve, Suisse 




6) 


oxacydohexadecan-2-one ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 




7) 


origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse 


35 


8) 


m^thylionone ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 




9) 


3-(4-tert-butyl-l-ph6nyl)-2-m6thylpropanal ; origine : Givaudan-Roure, 






Vernier, Suisse 
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10) acetate de 4-(l,l-dini6thylethyl)-cyclohexanol ; origine : Firmenich SA, 
Genfeve, Suisse 

11) os-4-(l-methyl6thyl)-cyclohexanemethanol ; ori^ Firmenich SA, 
Genfeve, Suisse 

5 12) ester m^thylique de I'acide 3-oxo-l-pentyl-cyclopentaneacetique ; 
origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

13) origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

14) 3,3-dim6thyl-5-(2;2,3-trim6thyl-3-cydopent6n-l-yl)-4-penten-2-^^ 
origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse 

10 15) octahydro-5-methoxy-4,7-methano-lH-ind&ne-2-carboxaldehyde ; 
origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse 

16) 2,2,5-trim6thyl-5-pentyl-cyclopentanone ; origine : Firmenich SA, 
Geneve, Suisse 

17) acetate de 2-tert-butyl-cyclohexanyle ; origine : International Flavors & 
15 Fragrances, USA 

18) 2,4-dim6thyl-3-cyclohexfene-l-carbaldehyde ; origine : Firmenich SA, 
. Geneve, Suisse 

Avec cette composition de base, on a prepare deux compositions parfumantes 
20 par addition de 150 parties en poids de geraniol ou 3,7-dim6thyl-octa-2,6- 
dipnoi (composition A), respectivement 150 parties en poids d'hexad^canoate 
de 3,7-dun6thyl-octa-2,6-di6nyle (composition B). 

Ges deux compositions parfumantes ont ensuite €t€ ajoutees, k raison de 0,6% 
en poids, k ime base d'adoudssant textile non parfumee pour preparer deux 

25 echantillons, A et respectivement B, d'adoudssant parfum^. 

Dans deux madiines k laver le linge identiques, on a traite deux lots standard 
de textUes, comportant chacim 1400 g de linge vari6, comprenant des tissus 
Sponge,, des textiles en coton et des textiles en melange coton/polyester, 
Chaque machine a ^te chargee avec 130 g d'une base detergente standard non 

30 parfum6e contenant 1% de lipase (Lipolase ® lOOT). L'une des machines a 
4galement ete chargee avec 100 g de Techantillon A d'adoucissant, 
comportant le g^ramiol, alors que dans la deuxifeme machine on a ajout^ 100 g 
de r^chantillon d'adoudssant B. 

Le linge a ensuite 6t6 lav6 k 40® dans im cyde de lavage normal, sans 
35 prelavage, et s6che k Fair pendant 24 h. 

Trois lots de textiles, dont deux etaient identiques et avaient ete trait^s avec 
I'echantillon A et le troisifeme avec Tediantillon B, ont ensuite 6te evalues k 
Taveugle par un panel de 20 personnes, qui devaient identifier le lot de 
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textiles poss^ant uiie odeur distincte des deux autres, sans qualifier la nature 
du caract^re distinctif . Les pan^listes devaient ^galement indiquer lequel des 
lots de textiles ^tait le plus parfum^. 

En r^sultat de ce test, 14 pan^listes percevaient une distinction dans Todeur 
5 du lot de textiles traits avec T^chantillon B de I'adoucissant textile, alors que 
10 panni ces 14 ont indiqu^ que ce meme lot 6tait le plus parfum6. 
L6rsqu*on a r^p^t^ revaluation aprte 48 h de s^chage k Vair, on a obtenu des 
r^sultats analogues. 
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REVENDICATIONS 



10 



20 



25 



30 



1. Proc6d6 pour le parfumage de textiles soumis au lavage en 
presence d'un detergent contenant une lipase, suivi facultativement d'un 
traitement avec un adoudssant textile, le proc6d6 6tant caract6ris6 en ce que 
ledit detergent et/ou ledit adoudssant contioment un compost de fozinule 



Y— (I) 



dans laquelle 

a. R repr^sente un radical d^riv^ d'lm alcool odorant de fonnule ROH et Y 
represente un radical alkyle de C7 i C24, lineaire ou ramifi^, satur^ ou 
insatiu-6, ou un groupe -<CH2)nCOOR dans lequel R est ddfini comme d- 

15 dessus et n est un nombre entier de 0 ^ 6 ; 

ou 

b. Y represente un radical alkyle de C7 ^ C24, lineaire ou ramifie, sature ou 
insatxir^, et R represente un groupe de f ormule 



dans laquelle, soit represente Thydrogfene et R2 represente un radical 
alkylid^e deriv^ d'xin aldehyde odorant de f ormule 



soit R2 represente un radical alkylid&ne et R^ un radical alkyle, R^ et R2 
etant derives d'une c^tone odorante de fonnule 

et pouvant faire partie d'un cyde tel qu'indique par la ligne pointill^e, 
contenant de 5 ^ 18 atomes de carbone, eventuellement substitue. 
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2. Proc6d6 pour le parfumage de textiles soiimis au lavage en 
presence d'un detergent contenant une lipase, lequel proc^d^ comprend le 
traitement desdits textiles, apr^s le cyde de lavage, avec iin adoucissant textile 
contenant iin compost de fonniile (I) telle que d6finie k la revendication !• 

3, Proc6d6 pour le lavage de textiles, comprenant xin cyde de lavage 
en presence d'un detergent contenant une lipase, suivi facultativement d'un 
traitement avec un adoudssant textile, le precede 6tant caracteris6 en ce que 
ledit detergent et/ou ledit adoudssant textile contiennent un compost de 
formule 

Y— (I) 
OR 

telle que d^finie k la revendication 1. 

4^ Precede pour le lavage de textiles, comprenant im cyde de lavage 
15 en presence d'lm detergent contenant une lipase, suivi du traitement desdits 

textiles avec un adoudssant textile contenant un compose de formule (I) telle 

que definie k la revendication 1. 

5- Proced^ pour prolonger Teffet de - diffusion de Todeur 

caract6ristique d'un alcool odorant de formule ROH d6velopp4e par des 
20 textiles, caracterise en ce qu'on soumet ces textiles k un cyde de lavage en 

presence d'un detergent contenant une lipase et, facultativement, k un 

traitement subsequent avec im adoucissant textile, ledit detergent et/ou ledit 

adoucissant textile contenant un compose de formule 

Y— 0^ (I) 
25 ^OR 

dans laquelle R repr6sente un radical monovalent d6riv6 dudit alcool 
odorant, et Y repr^ente im radical alkyle de C? k C24/ liii^aire ou ramifi^, 
satur4 ou insatur^, ou un groupe -(CH2)nCOOR dans lequel R est d^fini 

30 comme d-dessus et n est un nombre entier de 0 £i 6. 

6. Proc^de pour prolonger Teffet de diffusion de Todeur 
caract6ristique d'un alcool odorant de formule ROH d6velopp6e par des 
textiles soiunis k lavage avec un detergent contenant ime lipase, caract6ris6 en 
ce que lesdits textiles, aprfes le cyde de lavage, sont Irait^s avec un adoudssant 

35 textile contenant vat compost de formule 



BNSDOCID: <WO 9504809A1 J_> 



wo 55/04809 43 PCT/IB94/00228 

Y—CC^ (I) 
OR 

dans laquelle R repr^sente un radical monovalent d6riv6 dudit alcool 
odorant, et Y repr^sente im radical alkyle de C7 k C24, lin^aire ou ramifi§, 
5 satur6 ou insatur^, ou un groupe -(CH2)nCOOR dans lequel R est d^fini 
comme d-dessvis et n est un nombre entier de 0 ^ 6. 

7. Proc6d6 pour prolonger I'effet de diffusion de I'odeur 
caract^iistique d'un ald^yde odorant de fonnule 



10 



15 



20 



25 



30 



ou d'une c6tone odorante de formule 



I 



d6velopp6e psir des textiles, caract^s^ en ce qu'on soumet ces textiles k un 
cyde de lavage en presence d'un detergent contenant une lipase et, 
facultativement, k un traitement subs^uent avec un adoucissant textile, ledit 
detergent et ou/ledit adoucissant textile contenant un compost de formule 



Y— Cf^ (I) 
"OR 



dans laquelle Y repr^nte un radical alkyle de C7 k C24, lin^aire ou ramifi^, 
satur^ ou insatur^, et R repr^Ssente un groupe de formule 



■ 



dans laquelle, soit represente Thydrogfene et repr6sente im radical 
aUcylid&ne derive dudit aldShyde odorant, soit R2 reprfeente un radical 
alkylid^ne et R^ un radical alkyle, R^ et R^ 6tant d^riv^ de ladite c6tone 
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15 



20 



odorante et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqu^ par la ligne 
pointill4e, contenant de 5 k 18 atomes de carbone, 4ventuellement substitu^ 

8. Proc6d6 pour prolonger I'effet de diffusion de I'odeur 
caract€xistique d'un ald^yde odorant de formule 



ou d'une c^one odorante de fcomule 

d6velopp§e par des textiles soumis au lavage avec un detergent contenant 
line lipase, caract6ris6 en ce que lesdits textiles, apr^ le cycle de lavage, sont 
traits avec un adoudssant textile contenant un compost de formule 

Y— (1) 

dans laquelle Y repr^sente un radical aUcyle de C7 k C24, lin6aire ou ramifi^, 
satur^ ou insature, et R repr&ente un groupe de formule 

^^^^ 

dans laquelle, soit repr6sente rhydrogfene et R^ repr^sente un radical 

alkylid^e d6riv^ dudit aldehyde odorant, soit R2 repr^sente un radical 
25 alkylid^ne et Rl un radical alkyle, R^ et R^ 6tant d6riv6s de ladite c6tone 

odorante et pouvant faire partie d'un cycle tel qulndiqu^ par la ligne 

pointiUee, contenant de 5 k 18 atomes de carbone, ^ventuellement substitu6. 

9. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 k 6 comprenant 

Taddition d*un compost de formule (D dans laquelle R est le radical d6c-9-^n- 
30 1-yle, 3,7-dim6thyl-octa-2,6-di^-l-yle, 3,7-dim6thyl-oct-6-6n-l-yle ou 3- 

m6thyl-5-ph^nylpentyle. 

10. Proc^d^ selon Time des revendications 1 k 4, 7 ou 8, comprenant 

Taddition d'un compos6 de formule (I) dans laquelle R est le radical 3,7- 
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dim6thyl-l,6-octadi6nyle, 3-m6thyl-5-ph6nyl-l-pent6nyle ou 2-in6thyH- 
imd6c6iiyle- 

11. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 i 10 comprenant 
Taddition d*im compost de fonnule (I) dans laquelle Y est im radical alkyle 

5 lin6aire de C12 ^ C24- 

12. D6tergent ou adoucissant textile comprenant un compost de 
fonnule (1) telle que d^inie k la revendication 1. 

13. Compost de formule 

Y— (1) 
10 OR 

dans laquelle 

a. R represente un radical derive d'un alcool odorant de formule ROH et Y 
represente un radical alkyle de C7 k C24, lineaire ou ramifi^, satur6 ou 
15 insatur^, ou un groupe -(CH2)nCOOR dans lequel R est defini comme ci- 

dessus et n est un nombre entier deOkS ; 

ou 

b- Y represente im radical alkyle de C7 h C24, lineaire ou ramifi6, sature ou 
insatur^, et R repr^ente un groupe de formule 



20 



25 



30 



dans laquelle, soit R^ represente Thy drogue et R2 represente im radical 
alkylidtee d^ye d'un aldehyde odorant de formule 

soit R^ represente tm radical alkylid^ne et R^ un radical alkyle, R^ et R^ 
etant derives d'lme cetone odorante de formule 



BNSDCXJID: <WO ^9504e09Al J_> 



wo 95/04809 PCT/IB94/00228 

46 

et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqiie par la ligne pointillee, 
contenant de 5 2i 18 atomes de carbone, eventuellemeiit substitue. 

14* Coinpk>se selon la revendication 13, dans lequel R est le radical 
d^-9-6n-l-yle, 3,7-diin6thyl-octa-2,6-dien-l-yle, 3,7-diinethyl-oct-6-^n-l-yle, 3- 
5 m6thyl-5-phenylpentyle, 3,7-diinethyl-l,6-octadienyle, 3-m6thyl-5-phenyH- 
pentenyle ou 2-methyH-iindecenyle. 

15. Compose selon la revendication 13 ou 14, dcois lequel Y est iin 
radical alkyle lineaire de C12 ^ C24. 

16. Composition parfumante contenant un compost de formule (I) 
10 telle que definie k la revendication 1. 



BNSDOCID: <WO 9504809A1_L> 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



llnii 



later nol Application No 

PCT/IB 94/00228 



A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 6 C11D3/50 C1103/386 



C07C69/007 



According to Intemaiiaaal Patent QasaficatioB (IPC) or to both «*tfti*w*Ai daaificalion and IPC 
B. FIELDS SEARCHED 



MiniTwtim documentzitiaa ccorcfaed (clawificntion system followed by daaficotion symbols) 

IPC 6 CUD C07C 



DociBBtntoxian ognrch ffd other than iniP iy""*Ti documentotioii to the extent that «***h documents ore- included in the fields ocozched 



Elcctromc data base consulted during the intemational search (name of diata base nnd, where praeticaly oc&rch tenas uoe<Q 



C. DOCU MENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Qtotion or rtonifiKnt, «fith indication, where oppropiiate, of the relevant passages 

EPpA,0 430 315 (UNILEVER NV ;UNILEVER PLC 
(GB)) 5 June 1991 
cited in the application 
see the tf hole document 

EP,A,0 397 245 (PROCTER & GAMBLE ) 14 

November 1990 

cited In the application 



Relevant to dam No. 



1-16 



□ 



Further doeuments ore listed in the mntinuotion of box C. 



Patent fiBinily members art listed in annex. 



* SpeciGl cotegcsies of ciied documents : 

'A* document defining the genernl state of the art which is not 

oQQBdered to be of porttculor relevance 
'E' eoitier docummt but piihtiBhfd on or oiter the international 

filing dote 

'L* document which may throw doubti on priority claim(8) or 
which is dted to mshltffh the puhlxcatiaD dote of another 
otohoa or other spedal reason (as specified) 

'O' document refcrnng to on oral disdooure* use, cxhibitioci or 
other means 

'P* document publuiied prior to the iateroational filing dote but 
later than the priority dote clnimrd 



*r* later document puhlidied after the intemoticmQl filing dote 
^ or priority date ami not in conflict with the apphcahoci but 
cited to understand the prind^e or theory unoertyins ttie 
inventioai 

*X* documentof particular relevanoe; the claimed invention 
cannot be ooaadered novel or cannot be cocnadered to 
involve on inventive step when the document is tahea aloste 

*Y* docunxent of particular relevance; the daimed invention 
cannot be oonddered to involve on inventive st^ when the 
document is combined with one or more other such docu* 
mentSt ouch oomtaination beins obvious to a person dbillcd 
in the arC» 

*&* document manber of the came patent family 



Dote of the actual coai^iletion of the tntenuuionni search 



9 December 1994 



Name ond moilins address of the ISA 

European Patent Office, P.B. 581 ft Patenttaan 3 
NL - 2280 HV Rijswijlt 
Td. ( -t- 31-70) 340-2040, TX. 31 651 epo Bl, 
Foe (t-ai-TQ) 340-3016 



Date of moilins of the interoaxional ceorch report 



I5i12. 94 



Autttofized officer 



Delzant, J-F 



FoiB PCT/ISA/aiO (ocfiOAd ohcat) (July 199^ 



BNSDOCID: <WO 



_9604809A1 J_> 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

• information on pMSast CmaJy mcmbcri 



Inter nal AppUcstxon No 

PCT/IB 94/00228 



Patent document 


Publicstion 


Patent family 


Publicxian 


cited in search report 


date 


member(s) 


date 


EP-A-0430315 


05-06-91 


AU-B- 


648039 


14-04-94 






ail k 
AU-A- 




11-04-91 






JP-A- 


3131696 


05-06-91 


EP-A-0397245 


14-11-90 


AU-A- 


5491290 


29-11-90 






CA-A- 


2015736 


11-11-90 






CN-A- 


1047336 


28-11-90 






JP-A- 


3033196 


13-02-91 



Fbim PCr/ISA/aiQ (pstMt tecaUy timttK} (July IMS) 



BNSDCXJID: <WO ^9504e09AlJ_> 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Dcm: iBtcmitinnile No 

PCT/IB 94/00228 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE DEMANDE 

CIB 6 C11D3/50 C11D3/386 C07C69/007 



Scion U daoi&cation jjotemationalc dts brevets (CIB) ou A la foia sdon la claaificatiop natiofaale <t U CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentaxion asinimalc consulttc (systdne dc 

CIB 6 Clio C07C 



dassificaticm luivi dcs symbolci de ctassemcat^ 



DocumcntacoQ consultte autr« que U documencation minimalc dans la mesurc oft oes rinnimmw lelivent det domaincs bit loquds a porU laicchcxcbe 



Base dc dooDtcs tiectrauciue consultte au coun dc U iccfaerche intmarionilc (nom de La base de doom^es* et n eela cet rtalicable, terxnes de recherche 
utilise) 



C, DOCUMEKTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



CaHbgohc * Idcnufioacn da documents citfcs, avec. le cas bdbtaat, I'iadicaliQn des panages pertiBcnla 



no. dci levmdiratiflnt viata 



EP.A.O 430 315 (UNILEVER NV ;UNILEVER PLC 
(GO)) 5 Juin 1991 
cit€ dans la demande 
voir le document en entier 

EP.A.O 397 245 (PROCTER & GAMBLE ) 14 

Noverobre 1990 

cite dans la demande . 



1-16 



□ 



Voir U a&te du cadre C pour la fin de la liste dea documeati 



m 



Let i tA"*"^^ dc CbbUIcs de brevets Motindiqute ca aaacae 



' Categories sp^dales de documents dttc 

'A' document d^finisaant I'itat gtairal de la tedmique, non 

consdirt oomzzte particuliirement patment 
*E' document antferieur, mais public A la date dc dtpot icteniatiooal 

ou aprea cetce date 
*L' document pouvant jeter un douu sur une revcndicatioa de 

piiohtt ou dtt pour determiner la date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison sped ale (telle qu'indiqu^c) 
'O' document sertftrant A une divulgation oralc, iun usage, i 

une exposition ou tous aucres moyens 
'P' document publid avant la date dc dto&t international, mais 

post^iieuremeat A la date de phohte reveodiqube 



*X* document 



document tdtMeur publit apfts la dau de dtpOt international oa la 
date de priority et n'appaxtcnenant pas i retat de la 
technique pertineiit, mjuis dte pour c oimi i end rc le ptindpc 
ou la mtohe constituant la base de Tinveation 

rticulieremcnt pcrtinait; I'invatiott revcndiqufcc ne peut 
ttre ccBBdMc nouvelle ou cosnme inpUquant une adiiAtifc 

invative par rapport au document conadart isdemmt 
doctanent particuliirement pertinent; Tinvention xevcndiqute 
ne peut etre comidMe eomme impUquant ime activity invenSive 
lonque le document est assod^ i un ou plusieurs autres . 
^I ^ py>«»wt» de mftroe nature, oetce combinaison 6tant evidente 
pour tme persoone du mifttier 

document qui fait parte de la m£me famille de tarevctt 



Date a taquelle la recherdw intcmatioQale a dtfc efTectivcmat acbevee 

9 Decembre 1994 



Date d'exp^txon du pcrbent rapport de recherche intematiooale 



1 5. 11 S'l 



Nom et adKBC posule de I' administraiian charg^e de la redicrche mtematiODale 
Office Eunnten des Breveix, P.B. 5818 Paieadaan 2 
NL • 2380 HV Rijswi jk 
Td. (-t- 31-70) 340-2040, Tx. 31 651 eponl. 
Pax: (i- 31-70) 340-3016 



FoncUonnaire autorist 



Delzant, J-F 



Fotmulaln PCTflSAplO (dwnritma fauilte) (juUet 1993) 



BNSDOCID: <WO 9504809A1_L>. 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

I 

RcBsdgBoiKnti reUtifk luxncsatarcs dc famOlci de teevets 



Dob IxHerosXioiulc No 

PCT/IB 94/00228 



Document brevet cite 
mu rapport de recherche 



Date de 
publication 



Me7nbre(t) de U 
funiUe de brevet(s) 



Date de 

pubficadoa 





nc^— OA— Q1 

UO UO 31 


AU"D 










AU-A- 


6319890 


11-04-91 






JP-A- 


3131696 


05-06-91 


EP-A-0397245 


14-11-90 


AU-A- 


5491290 


29-11-90 






CA-A- 


2015736 


11-11-90 






CN-A- 


1047336 


28-11-90 






JP-A- 


3033196 


13-02-91 



Femutaln PCT/ISA/aiD (uaaxs temiltat bnrvBtt) Ouflltt 1993) 



